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RESUMEN DOCUMENTAL 
 
 
Debido a la necesidad de tener métodos que aseguren los resultados para los análisis de metales en 
lixiviados es de suma importancia que estos métodos estén validados para su posterior acreditación por 
el Organismo de Acreditación Ecuatoriana (OAE). 
En este trabajo se desarrollan la validación de los métodos analíticos de importancia para controlar el 
impacto ambiental que pueden producir los lixiviados como son la presencia de arsénico, selenio y 
mercurio, mediante el método de lixiviación EPA 1311 y analizado por espectroscopia de absorción 
atómica con generación de hidruros. 
Para analizar los metales descritos se utilizó estándares de concentración conocida para tres rangos 
partiendo de uno de mayor concentración realizando las diluciones respectivas, dichos estándares 
fueron elaborados en una matriz libre de metales sometida al proceso de lixiviación artificial EPA 
1311, se trabajó de la misma manera para las curvas de calibración. Para de esta forma determinar que 
el método tiene repetibilidad y reproducibilidad para los tres metales a diferentes concentraciones, para 
exactitud se uso material de referencia certificado con el cual determinar el porcentaje de exactitud, y 
de este modo cumplir los requerimientos de la NORMA ISO IEC 17025-2005. 
Después de realizado el trabajo se concluyó que el método analítico para la determinación de arsénico, 
selenio y mercurio mediante espectroscopia de absorción atómica con generación de hidruros en 
lixiviados, proporciona datos reproducibles y exactos bajo las condiciones en las que se trabaja en el 
laboratorio, ya que todos los datos obtenidos de los parámetros de validación están dentro de los rangos 
establecidos de aceptación. 
 
 
 
Palabras clave: VALIDACIÓN, LIXIVIADOS-LODOS INDUSTRIALES, ARSÉNICO, SELENIO, 
MERCURIO, ESPECTROSCOPIA DE ABSORCIÓN ATÓMICA 
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ABSTRACT 
 
 
Due to the need for methods to ensure the results for analysis of metals in leachate is of utmost 
importance that these methods are validated for subsequent accreditation by the Ecuadorian 
Accreditation Organization (OAE). 
In this paper we develop the validation of analytical methods of importance to control environmental 
impacts which can produce leachate such as arsenic, selenium and mercury leaching using EPA 
method 1311 and analyzed by atomic absorption spectroscopy with generation hydrides. 
To analyze the used metals described standards of known concentration for three ranges starting with 
the highest concentration of one respective dilutions was made, these standards were prepared in a 
matrix free of metals subjected to the artificial leach process EPA 1311, worked in the same way for 
the calibration curves. For thus determine that the method has repeatability and reproducibility for the 
three metals at different concentrations, was used to accurately certified reference material with which 
to determine the percentage of accuracy, and thus meet the requirements of ISO IEC 17025 -2005. 
After done the job it was concluded that the analytical method for the determination of arsenic, 
selenium and mercury atomic absorption spectroscopy with hydride generation in leachate, provides 
reproducible and accurate data on the conditions under which it works in the laboratory, and all data 
validation parameters are within the ranges set of acceptance. 
 
 
 
 
 
 
 
Keywords: VALIDATION, LEACHATE-INDUSTRIAL SLUDGE, ARSENIC, SELENIUM, 
MERCURY, ATOMIC ABSORTION SPECTROSCOPY. 
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CAPITULO I 
1.- INTRODUCCIÓN 
 
“Los lixiviados son de gran importancia ambiental para los distintos países del mundo, debido a que 
contienen diversas sustancias que producen un gran impacto ambiental negativo, su composición 
depende en mucho de su origen, por ejemplo los de minería contendrán alta cantidad de minerales y 
metales como el As, Se y Hg que son altamente tóxicos”. (Mathias, 2010) 
 
La importancia de tener un método validado para la extracción y cuantificación de Arsénico, Mercurio 
y Selenio en este tipo de contaminantes ambientales producidos por la industria y también como 
producto de los desechos que llegan a los rellenos sanitarios, ya que estos pueden tener contacto con 
las poblaciones aledañas por los ríos y sus vertiente, además la Legislación Ecuatoriana controla los 
desechos que se producen de las distintas industrias y estas requieren los análisis del impacto que su 
actividad produce en el ambiente. 
 
Este trabajo determina los parámetros en los que deberá trabajar el laboratorio para otorgar a sus 
clientes datos precisos y exactos, de este modo cumplir con los requerimientos de acreditación 
dictaminados por la OAE 
 
Todo el trabajo expuesto en este trabajo se realizó en el laboratorio de Química Ambiental del OSP con 
sus reactivos y sus equipos. 
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1.1    Problema 
 
(Pérez, 1993)  señaló: Los lodos industriales o lixiviados son resultado de la exudación de los sólidos 
que contiene mucha cantidad de compuestos peligrosos como los metales, dichos exudados se pueden 
llegar a mezclar con agua de consumo humano pudiendo afectar seriamente la salud de las personas 
aledañas. 
 
Las formas de determinar la presencia de diversos metales se la realiza en un laboratorio químico 
mediante el equipo de absorción atómica con un tratamiento previo de la muestra con una digestión 
ácida dependiendo el origen de la muestra. 
 
En (Leo, 2003) “Los metales que se pueden encontrar en lixiviados son: Ca, Na, K, Mg, Mn, Hg, Se, 
As, Ba, Ag, Cu, Va, entre los más importantes”. 
 
Metales tan conocidos y utilizados como el plomo, mercurio, cadmio, niquel, vanadio, cromo, cobre, 
aluminio, arsénico o plata, etc., son sustancias tóxicas si están en concentraciones altas. Especialmente 
tóxicos son sus iones y compuestos. (TULAS, 2006) 
 
Este método de determinación de metales con el sistema de generación de hidruros debe proporcionar 
resultados que permitan cuantificar la concentración de estos metales y poder evaluar el impacto 
ambiental que estos podrían producir y las formas para disminuir dichas concentraciones. 
 
Situación de los  lixiviados a nivel mundial: 
La Directiva Europea sobre Vertido de Residuos establece que la eliminación de residuos en vertederos 
debe ser la última opción, tras el reciclado y la valorización energética (una técnica que permite 
reaprovecharlos para producir energía) de manera que pueda conseguirse, entre otras cuestiones, la 
reducción de lixiviados. Además, esta normativa alienta el aumento del control y tratamiento de los 
líquidos obtenidos. (Contreras, 2010) 
 
El tratamiento de lixiviados es muy similar a la depuración de aguas residuales, aunque con algunas 
diferencias debido a su alta carga orgánica. Los aspectos económicos y técnicos marcan el tipo de 
tratamiento más adecuado para cada caso concreto, combinándose en muchas ocasiones varios de ellos. 
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A nivel Nacional: 
Los lixiviados se encuentran presentes en Ecuador principalmente en las zonas donde se encuentran las 
industrias mineras, debido a constantes denuncias de pobladores de las cercanías se empezaron 
investigaciones acerca de los efectos de dichos contaminantes sobre la salud humana, debido a los 
resultados de la investigación, el Ministerio del Ambiente crea el TULAS (Texto Unificado de 
Legislación Ambiental Secundaria), en el cual en su libro VI se encuentran los rangos máximos 
permitidos para los distintos contaminantes ambientales como lixiviados, aguas de drenaje, suelos 
contaminados, etc (TULAS, 2006) 
 
A nivel Local: 
El Distrito Metropolitano de Quito coloca la gran mayoría de sus desechos en los rellenos sanitarios, 
ubicados a las afueras de la ciudad, pero debido al alto crecimiento de la población ha llevado a que las 
cercanías de estos lugares sea poblada, los lixiviados producidos por los desechos son absorbidos por el 
suelo y estos pueden llegar hasta los ríos y sus vertientes, contaminando los suelos de cultivo y hasta el 
agua que consumen las personas que no disponen de agua potable y toman la del río. (Ordenanza 
Metropolitana, 2010) 
 
El Laboratorio de Química Ambiental de la OSP es uno de los más reconocidos a nivel nacional y 
acreditado por la OAE por lo cual es necesario que disponga de un método validado para la 
determinación de Mercurio, Arsénico y Selenio en lodos industriales o lixiviados mediante el método 
EPA 1311, de este modo ampliar la prestación de servicios a la comunidad. 
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1.2 Formulación del problema 
 
El laboratorio del OSP actualmente carece de un procedimiento validado para Cuantificación de 
Arsénico, Mercurio y Selenio por Absorción Atómica con Generación de Hidruros para lixiviados de 
rellenos sanitarios y lodos industriales. 
1.3 Objetivos 
 
1.3.1 Objetivo General: 
 
 Validar el  método analítico para la determinación de arsénico, mercurio y selenio por 
espectroscopía de absorción atómica con un sistema de generación de hidruros, en lixiviados 
con fines de acreditación en el laboratorio de química ambiental del OSP. 
 
1.3.2 Objetivos Específicos: 
 
 Elaborar una matriz libre de metales, o de cualquier otro componente que pueda alterar los 
datos obtenidos, que sirvió de blanco para la validación. 
 Elaborar un lixiviado artificial mediante el método EPA 1311. 
 Preparar estándares para el desarrollo de las curvas de los distintos metales a validar. 
 Someter, a los resultados analíticos, a un tratamiento estadístico mediante la elaboración de 
una hoja de cálculo en Excel. 
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1.4 Importancia y Justificación de la investigación 
 
El Laboratorio de Química Ambiental del OSP tiene validado el método de Lixiviación EPA 1311 
(TCLP) solo para los metales tóxicos como cadmio, plomo, zinc y cromo en lodos industriales y de 
perforación pero existen muchos otros metales tóxicos que están presentes en los lodos y que son 
perjudiciales a la salud como el Mercurio, Arsénico y Selenio. Estos se encuentran presentes en 
concentraciones bajas (ppb), sin embargo son suficientes para provocar daños a la salud irreparables en 
algunos casos. 
 
La industrialización masiva ha provocado que también se produzcan lixiviados o lodos industriales de 
la minería, estos contienen altos contenidos de metales pesados como plomo y mercurio, los cuales 
deben ser cuantificados y determinar sus valores aceptables y promover su eliminación.  
 
El método EPA 1311 simula la lixiviación natural que se produce en rellenos sanitarios o perforaciones 
mineras, por lo que proporciona datos veraces y estos pueden ser utilizados para determinar los efectos 
del tratamiento que se le da al suelo y como disminuir el impacto ambiental que están provocando, este 
método es el más utilizado en los laboratorios ambientales. (Vallesilla, 2010) 
 
Los lodos son contaminantes tóxicos los cuales contienen metales pesados que de no controlarlos 
pueden causar efectos nocivos al ambiente o a la salud, la determinación de las concentraciones de 
dichos metales mediante un método validado permitirá al Laboratorio de Química Ambiental del OSP 
ofrecer resultados que mantendrán validez de acuerdo a un seguimiento que se da a la acreditación del 
laboratorio sustentada en la NORMA INEN-ISO-IEC-17025 – 2005 
 
La legislación ecuatoriana en lo referente a análisis de muestras ambientales exige que los laboratorios 
que realicen este tipo de análisis sean acreditados y tengan sus métodos validados que garanticen a sus 
clientes resultados veraces. (Ordenanza Metropolitana, 2010) 
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CAPITULO II 
2.- MARCO TEORICO 
2.1      Antecedentes 
 
En (Ordenanza Metropolitana, 2010)  se señala: En Ecuador específicamente en Quito el tratamiento de 
los desechos se ha tornado en una tarea difícil, pero desde el 2003 los desechos están siendo tratados 
para disminuir su impacto ambiental y los efectos a la salud de las personas. Trabajos que empezaron 
en el relleno sanitario del Inga en el Sector de Zámbiza, donde los desperdicios de Quito y 33 
parroquias más aledañas a la zona desalojaban sus desperdicios en dicho lugar, a esto se le sumaban las 
industrias del sector que arrojaban sus desperdicios en ocasiones tóxicos. El Municipio del Distrito 
Metropolitano de Quito decidió tomar cartas en el asunto entre estas el Control de Lixiviados y del 
Biogás producidos por los desechos.  
 
En el año 2006 se empezó a producir otro problema de las 1500 toneladas se llegan a producir 
alrededor de 80m
3
 de lixiviado el cual se mezcla con las aguas de los ríos cercanos afectando la salud 
de los habitantes de lugar a más de que emiten malos olores y mal aspecto al lugar. (Ordenanza 
Metropolitana, 2010) 
 
Los lodos formados por el desfogue de los lixiviados eran acumulados en piscinas, pero con el tiempo 
y las temporadas de invierno y verano no abastecieron lo suficiente para dichos productos, para el 
verano del 2007 se llegaron a producir 90m
3
 de lixiviado y en invierno 140m
3
 del mismo lo que 
provocó que el Municipio junto con Fundación Natura construyeran 6 piscinas más es decir un total de 
12 piscinas para contener dicho exceso. 
 
El Laboratorio de Química Ambiental del OSP al estar acreditado desde el 2004 por la OAE, requiere 
la validación de los métodos que le permitan aseverar los resultados de los análisis que ofrece a sus 
clientes. 
 
El método EPA 3050A era el que se utilizaba en el laboratorio de Química Ambiental del  OSP para el 
tratamiento a lodos industriales, pero con la validación del método de lixiviación EPA 1311 es este el 
que se emplea hasta la actualidad para tratar los lodos industriales. Este método solo está validado para 
determinar cadmio, plomo, zinc, y cromo, estos metales son determinados mediante absorción atómica, 
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pero el selenio, mercurio y arsénico necesitan ser determinados mediante un equipo de generación de 
hidruros que este acoplado al equipo de absorción atómica. 
El método de lixiviación EPA 1311 es el más utilizado en los laboratorios ambientales del país por ser 
el más efectivo y que permite eliminar las interferencias que puedan existir en la muestra. 
 
2.2     Fundamento teórico 
 
2.2.1     Lixiviados 
 
La disposición final de los residuos sólidos urbanos (RSU) en rellenos sanitarios (RESA), en sitios 
controlados o en tiraderos a cielo abierto, da lugar a la generación de lixiviado y biogás, derivados de 
los procesos de descomposición microbiana y de los componentes de los residuos. (Agency, 2011) 
 
En (Katherine, 2011)  se indica: Los contaminantes del lixiviado dependen en mayoría del origen del 
mismo así como también el tratamiento previo que se le dio al mismo. Los lixiviados de residuos de 
rellenos sanitarios contienen concentraciones elevadas de contaminantes orgánicos e inorgánicos, 
incluyendo ácidos húmicos, sustancias orgánicas, nutrientes y metales pesados (MP), así como, sales 
inorgánicas que elevan la conductividad eléctrica y agentes infecciosos. Los tipos de materia orgánica 
(MO) tienen influencia en la toxicidad de los MP. La interacción de las sustancias orgánicas solubles 
con los metales puede verse afectada por el pH, de manera que los MP tienden a disolverse de los 
sólidos cuando el pH decrece, y cuando se incrementa se adsorben o precipitan, pero sólo hasta cierto 
límite, después del cual son de nuevo solubilizados   
 
El lixiviado se le llama al agua que se ha contaminado por componentes de los residuos cuando se 
filtra a través de un sitio de disposición de residuos. (Cañizares, 2002) 
 
Contiene constituyentes de desecho que son solubles, que no son retenidos por el suelo ya que no son 
degradados ni química ni bioquímicamente, algunos de los compuestos tóxicos son producto de las 
reacciones químicas y bioquímicas de los lixiviados, en los lodos del tipo industrial y de perforación se 
hallan gran cantidad de metales tóxicos que afectan a la salud humana. (Katherine, 2011) 
2.2.2      Metales pesados en los lixiviados y su toxicidad 
 
Los metales pesados (MP) forman parte de los contaminantes que contiene el lixiviado generado por la 
descomposición de los Residuos Sólidos Urbanos (RSU), los cuales por su toxicidad pueden causar 
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severos problemas al ambiente. 
 
Los MP pueden ingresar a las redes tróficas y ocasionar en primera instancia  bio-acumulación y una 
posterior bio-magnifcación a través de los niveles tróficos superiores. (Contreras, 2010) 
 
Los metales tóxicos son un grupo de minerales que no poseen una función conocida en el cuerpo y son, 
de hecho, dañinos. Hoy, la humanidad está expuesta a los niveles más altos de plomo, mercurio, 
arsénico, aluminio, cobre, estaño, antimonio, bromo, bismuto y vanadio de toda la historia. De hecho 
cada uno de nosotros tiene cantidades excesivas de algunos o de todos ellos. (Bullas, 2008) 
 
Muchos de estos metales tóxicos son inodoros, sin sabor y sin color, así que nadie reconoce que han 
estado expuestos a ellos. También, los metales tóxicos están en todo lugar, haciendo que el evitarlos 
sea casi imposible. Uno puede, sin embargo, minimizar su exposición a ellos. Los metales tóxicos son 
también persistentes y acumulativos. 
 
Entre los metales pesados comunes en lixiviados están: Pb, Hg, As, Se, Ba, Ag, Cr, Cu, Cd. Estos 
proceden de reacciones químicas y bioquímicas propias del lixiviado, además también dependen del 
origen del mismo si son de rellenos sanitarios tendrán más materia orgánica, pero si proceden de 
desechos industriales o de perforación minera tendrán más materia inorgánica por ende más 
concentración de metales. (Cañizares, 2002) 
 
Los metales permanecen en el organismo 30 años y lo destruyen en silencio. En muchos casos, pasan 
inadvertidos en las analíticas rutinarias. Pese a que su paso por el organismo, en la mayoría de los 
casos quizás no dejen rastro, si lo hacen, llegan a provocar desórdenes neurológicos, endocrinos, 
cardiovasculares o renales. Por todas partes, dentro y fuera del ser humano, forman parte del Planeta. 
 
 En el aire que se respira, en la comida, en determinados productos, sobre todo si datan de años atrás, o 
si proceden de países como China e India, donde los controles son menos estrictos. Los metales 
pesados constituyen una amenaza para la salud por su toxicidad y por las consecuencias de su 
almacenamiento en el organismo humano. La huella metálica puede llegar a implicar enfermedades 
como anemia, desórdenes en el sistema nervioso y problemas de conducta, entre otros. (Mathias, 2010) 
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Tabla 2.1: Concentración máxima de metales en lixiviados 
 
          Nota: (Cañizares, 2002) 
 
Cualquiera puede haberse encontrado expuesto a pequeñas cantidades de estos elementos: mercurio, 
plomo, cromo y cadmio, entre los más destacados, y sin embargo no enterarse nunca de ello. 
 
El mercurio se puede absorber por la vía respiratoria por el hecho de tener un punto de ebullición muy 
bajo, este tiene la capacidad de acumularse dentro el organismo además de que en pequeñas 
concentraciones es capaz todavía de producir efectos a la salud como cáncer. 
 
La exposición al nivel local del Mercurio ocasiona irritación de la piel, mucosa y es sensibilizante de la 
piel. La exposición generalizada al Mercurio en casos de intoxicaciones agudas fuertes, produce una 
intensa irritación en las vías respiratorias, es productor de bronquitis, neumonías, bronqueolitis, etc.  
 
En intoxicaciones crónicas y a dosis bajas produce debilidad, perdida de peso, diarrea, inflamación de 
encías, fatiga, sabor metálico, insomnio, indigestión, etc. En intoxicaciones crónicas y a dosis altas 
produce: irritabilidad, alucinaciones, llanto, excitabilidad, depresiones, tristeza, psicosis. En casos de 
exposición a altas dosis en forma oral, colapsa el aparato digestivo, siendo mortal en horas. 
 
Otros metales se acumulan en el organismo como en los riñones y pueden producir la formación de 
cálculos renales, alteran el ADN y pueden producir daños mutagénicos. 
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Un problema significativo causado por los metales tóxicos es que remplazan a los nutrientes minerales 
en lugar de enzimas unificadoras. Cuando esto ocurre, los metales inhiben, sobre-estimulan o por otro 
lado, también alteran miles de enzimas, contribuyendo a muchas condiciones de salud. Dependiendo de 
donde se acumulan los metales tóxicos, los efectos resultantes pueden recibir nombres tales como 
hipotiroidismo, diabetes o cáncer. (Agency, 2011) 
 
Los metales tóxicos pueden también reducir y eventualmente remplazar otras sustancias en muchos 
tejidos, fomentando infecciones crónicas o causando irritación. Este proceso de remplazo mineral 
envuelve la erradicación de minerales preferidos. Por ejemplos, el cuerpo prefiere el zinc por sus 50+ 
enzimas críticas. Sin embargo, nuestro suelo y alimento es muy bajo en zinc. Por lo tanto, si uno no 
consume suficiente zinc, o si la exposición al cadmio, plomo o mercurio es demasiado alta, el cuerpo 
usará estos últimos en lugar del zinc. (Contreras, 2010) 
2.2.3     Síntomas de la intoxicación por metales pesados 
 
Los metales tóxicos pueden contribuir a enfermedades inimaginables. Por ejemplo, el plomo, que 
reemplaza el calcio en los huesos, contribuye a debilitar los huesos y a la osteoporosis.  
 
El Cadmio, que reemplaza el Zinc en las arterias, causa inflamación, endureciendo las arterias e 
hipertensión.  
 
El Hierro y el Plomo, que reemplazan al Zinc y a otros minerales en el páncreas, glándulas adrenalinas 
y otros lugares, contribuye a la diabetes.  
 
El Cobre, que sustituye al Zinc, al Magnesio y a otros minerales esenciales en el cerebro, está asociado 
con la migraña, síndrome premenstrual, la depresión, la ansiedad y los ataques de pánico y mucho más.  
 
El Mercurio y el Cobre, que sustituyen al Selenio en varios tejidos, impiden la conversión de T4 a T3, 
contribuyendo a desequilibrios de la tiroides. (Vallesilla, 2010) 
 
 
 
 
 
  
13 
 
 
 
2.2.4     Metales a analizar 
Mercurio:  
 
Figura 2.1: Mercurio líquido. Nota: adaptado de (Lingoro, 1998) 
 
En el medio ambiente: 
Se encuentra en forma de metal, como sales de mercurio o compuestos orgánicos de mercurio. El 
mercurio entra al medio ambiente como resultado de la descomposición normal de los minerales en las 
rocas y el suelo a través de la exposición al viento y el agua.  
 
Emisiones de mercurio procedentes de fuentes naturales ha permanecido prácticamente igual a lo largo 
de los años. Sin embargo las concentraciones de mercurio en el medio ambiente van en aumento, lo 
que se atribuye a la actividad humana como: la combustibles fósiles, la minería, la fundición y la 
combustión de residuos sólidos. (Contreras, 2010) 
 
Algunas formas de mercurio han sido  liberadas por actividad directamente en el suelo o el agua, como 
la aplicación de fertilizantes agrícolas y la eliminación de aguas residuales industriales.  
 
El mercurio metálico es un líquido denso que se evapora fácilmente a temperatura ambiente. No se 
absorbe fácilmente en la piel intacta. A mayor temperatura, más vapores son liberados.  Los vapores de 
mercurio son incoloros e inodoros, se puede ver con la ayuda de una luz ultravioleta 
(cdcinfo@cdc.gov).  
 
El mercurio también se combina con el carbono para formar compuestos orgánicos de mercurio. El 
más común es el metilmercurio, que es producido principalmente por organismos microscópicos en el 
agua y el suelo. (Contreras, 2010) 
 
El mercurio de los suelos se puede acumular en los hongos. Una vez que el mercurio ha llegado a las 
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aguas superficiales o suelos los microorganismos pueden convertirlo en metil mercurio, una sustancia 
que puede ser absorbida rápidamente por la mayoría de los organismos. (Vallesilla, 2010) 
 
Efectos sobre la salud:  
En investigaciones recientes la toxicidad del mercurio ha involucrado los compuestos metilados del 
mercurio. 
 
 La alteración del sistema nervioso  
 Daños en las funciones cerebrales  
 Daño en el ADN y daño cromosómico  
 Reacciones alérgicas, lo que resulta en erupciones cutáneas, cansancio y dolores de cabeza  
 Los efectos negativos de la reproducción, como dañar el esperma, defectos de nacimiento y 
abortos involuntarios 
 
Aplicaciones: 
El mercurio metálico se utiliza en una variedad de productos para el hogar, tales como barómetros, 
termómetros y lámparas fluorescentes. También se usa: en amalgamas, tapaduras dentales, pilas, 
instrumentos científicos, baterías, lámparas, la extracción de oro y plata; y la producción electrolítica 
de cloro y soda cáustica. (Leo, 2003) 
 
Sus sales se usan como fumigantes para combatir las enfermedades de las plantas y los pastos por 
insectos, se usan  a veces en la piel (cremas para aclarar  y ungüentos antisépticos), se usa para evitar la 
formación de suciedad en las pinturas de los barcos y para prevenir la formación de moho en los 
impermeabilizantes de lienzos. (Bullas, 2008) 
 
Para la determinación de Mercurio por Absorción atómica con generación de hidruros se utiliza una 
longitud de onda de 253.6nm y como gas el Nitrógeno. 
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Arsénico 
   
Figura 2.2: Arsénico sólido. Nota: adaptado de (Inma, 2010) 
En el Ambiente 
En individuos poco expuestos es bastante toxico a dosis tan pequeñas, que producen efectos graves. 
Por otra parte puede ocurrir una adaptación, como la evidencian los “consumidores de arsénico”, 
quienes lo ingieren diariamente en cantidades que podrían ser letales para las personas corrientes.   
 
El arsénico es un elemento natural ampliamente distribuido en la corteza de la Tierra. En el medio 
ambiente, el arsénico se combina con oxígeno, cloro y azufre formando compuestos inorgánicos de 
arsénico. El arsénico en animales y plantas se combina con carbono e hidrógeno para formar 
compuestos orgánicos de arsénico. (Cordero, 1994) 
 
El Arsénico en la atmósfera proviene de varias fuentes: la liberación de volcanes, los microorganismos 
que producen la liberación de metilarsinas volátiles y la actividad humana  por la quema de 
combustibles fósiles. (Mc Falane, 2011) 
 
No puede ser destruido una vez que ha entrado en el medio ambiente, de modo que las cantidades que 
se añade puede propagarse y causar efectos en la salud de los seres humanos y animales en muchos 
lugares en la tierra.   
 
Existen tres fuentes principales de contaminación de arsénico en el medio ambiente: 
1. Fundición de metales 
2. Quemado de carbón 
3. Uso de pesticidas, herbicidas, insecticidas y plaguicidas que en su composición contengan 
arsénico.  
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Efectos sobre la salud: 
La toxicidad de los elementos traza puede producir alteraciones diversas en los sistemas respiratorio, 
gastrointestinal, cardiovascular, nervioso y en las funciones hematopoyéticas y renal, dependiendo la 
severidad de la manifestación clínica de la duración e intensidad de la exposición.  
 
Todo ello da lugar a distintos procesos patológicos: Disfunciones renales, Hipertensión, 
Arteriosclerosis, Inhibición del crecimiento, Desmineralización ósea, Efectos abortivos, Trastornos 
psicomotores, Irritabilidad y Dolores de cabeza. 
 
Aplicaciones: 
Los compuestos inorgánicos de arsénico se usan principalmente para preservar la madera, como el 
Arsénico de cobre cromado (CCA). 
 
Los compuestos orgánicos de arsénico se usan como plaguicidas, principalmente en las plantas de 
algodón. Se usan en la fabricación de tipos especiales de vidrio, como un conservante de la madera y 
como semiconductor de galio (que tiene la capacidad de convertir la corriente eléctrica en luz láser), el 
Gas arsina (AsH3), como gas dopante es importante en la industria del microchip. (Bullas, 2008) 
 
Para la determinación de Arsénico por Absorción atómica con generación de hidruros se utiliza una 
longitud de onda de 193.7nm y como gas y oxidante el Aire-Acetileno. 
 
Selenio 
 
Figura 2.3: Selenio en polvo. Nota: adaptado de (Lenntech, 2008) 
 
 
En el medio ambiente  
El selenio es un elemento mineral natural que se encuentra ampliamente distribuido en la naturaleza en 
la mayoría de las rocas y suelos. En la naturaleza se encuentra combinado con sulfuro o con la plata. 
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Bajos niveles de selenio son parte esencial en la dieta de los humanos y de muchos animales, pero a 
concentraciones altas puede ser muy toxico. 
 
El selenio es un ejemplo de los elementos que se encuentran en trazas en el suelo, pero se pueden 
acumular en ciertos cereales y plantas de potrero en cantidades peligrosas para los animales y los 
humanos cuando se ingiere.  
 
En los suelos, el selenio se produce más a menudo en formas solubles, tales como selenatos (análogo al 
sulfato), que se filtran en los ríos muy fácilmente por la escorrentía. Cuando el selenio en suelos no 
reacciona con el oxígeno permanece bastante inmóvil. Este tipo de selenio representa menor riesgo 
para los organismos expuestos. (Agency, 2011) 
 
La temperatura del suelo, la humedad, las concentraciones de selenio soluble en agua, la estación del 
año, contenido de materia orgánica y la actividad microbiana determina qué tan rápido se mueve a 
través del suelo. En otras palabras, estos factores determinan su movilidad.  
 
Se encuentra naturalmente presente en los fertilizantes fosfatados, donde se agrega como un  nutriente 
traza. La agricultura no sólo puede incrementar el contenido de selenio en el suelo, sino que también 
puede aumentar las concentraciones de selenio en el agua superficial (Leo, 2003) 
 
La exposición al selenio tiene lugar principalmente a través de los alimentos, porque el selenio está 
presente naturalmente en los granos, cereales y carne.  
 
Efectos en la Salud:  
Como pelo quebradizo y uñas deformadas, erupciones, calor, hinchazón de la piel, dolores agudos, En 
los animales impide la formación adecuada de los huesos y causa la “enfermedad de álcali y del vértigo 
ciego” (Contreras, 2010) 
 
Aplicaciones: 
La mayoría de selenio procesado se utiliza en la industria electrónica (en la manufactura de 
componentes eléctricos, celdas fotoeléctricas y rectificadoras). 
También se utiliza: como suplemento nutricional (como aditivo en la alimentación para aves y ganado), 
en la industria del vidrio, como un componente de los pigmentos en plásticos, en la preparación de 
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productos farmacéuticos (como ingrediente de champús anticaspa), en las formulaciones de 
plaguicidas, la producción de caucho, y como componente de fungicidas. El Selenio radiactivo es 
utilizado en la medicina de diagnóstico.  (Vallesilla, 2010) 
 
Para la determinación de Selenio por Absorción atómica con generación de hidruros se utiliza una 
longitud de onda de 196nm y como gas y oxidante el Aire-Acetileno. 
 
2.2.5     Absorbancia 
 
La Absorbancia es la cantidad de intensidad de luz que absorbe una muestra. Se suele aplicar en el 
ámbito de la Química la siguiente ecuación ya que cumple con la ley de Beer: (Skoog, 2008) 
 
2.2.6     Ley de Lambert – Beer 
 
En óptica, la ley de Beer-Lambert, también conocida como ley de Beer o ley de Beer-Lambert-Bouguer 
es una relación empírica que relaciona la absorción de luz con las propiedades del material atravesado. 
La ley de Beer-Lambert relaciona la intensidad de luz entrante en un medio con la intensidad saliente 
después de que en dicho medio se produzca absorción. (Skoog, 2008) 
 
La ley explica que hay una relación exponencial entre la transmisión de luz a través de una sustancia y 
la concentración de la sustancia, así como también entre la transmisión y la longitud del cuerpo que la 
luz atraviesa. Si conocemos l y α, la concentración de la sustancia puede ser deducida a partir de la 
cantidad de luz transmitida. (Perkin, 2000) 
 
2.2.7     Espectroscopia de absorción atómica 
 
Es un método instrumental que está basado en la atomización del analito en matriz líquida y que utiliza 
comúnmente un nebulizador pre-quemador (o cámara de nebulización) para crear una niebla de la 
muestra y un quemador con forma de ranura que da una llama con una longitud de trayecto más larga, 
en caso de que la transmisión de energía inicial al analito sea por el método "de llama". La niebla 
atómica es desolvatada y expuesta a una energía a una determinada longitud de onda emitida ya sea por 
la dicha llama, ó una Lámpara de Cátodo hueco construida con el mismo analito a determinar o una 
Lámpara de Descarga de Electrones (EDL). Normalmente las curvas de calibración no cumplen la Ley 
de Beer-Lambert en su estricto rigor. (Skoog, 2008) 
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La temperatura de la llama es lo bastante baja para que la llama de por sí no excite los átomos de la 
muestra de su estado fundamental. El nebulizador y la llama se usan para desolvatar y atomizar la 
muestra, pero la excitación de los átomos del analito es hecha por el uso de lámparas que brillan a 
través de la llama a diversas longitudes de onda para cada tipo de analito. 
 
En AA la cantidad de luz absorbida después de pasar a través de la llama determina la cantidad de 
analito existente en la muestra. Hoy día se utiliza frecuentemente una mufla de grafito (u horno de 
grafito) para calentar la muestra a fin de desolvatarla y atomizarla, aumentando la sensibilidad. 
 
El método del horno de grafito puede también analizar algunas muestras sólidas o semisólidas. Debido 
a su buena sensibilidad y selectividad, sigue siendo un método de análisis comúnmente usado para 
ciertos elementos traza en muestras acuosas (y otros líquidos). Otro método alternativo de atomización 
es el Generador de Hidruros. (Perkin, 2000) 
 
Los diferentes tipos de llama que se producen con la mezcla de los gases es: 
 
Tabla 2.2: Tipos de llama 
Combustible Oxidante Temperatura (°C) Vel de combustión 
Gas LP Aire 1700-1900 39-43 
Gas LP Oxígeno 2700-2800 370-390 
Hidrógeno Aire 2000-2100 300-440 
Hidrógeno Oxígeno 2550-2700 900-1400 
Acetileno Aire 2100-2400 158-266 
Acetileno Oxígeno 3050-3150 1100-2480 
Acetileno Oxido nitroso 2600-2800 285 
 
2.2.8     Equipo de Absorción Atómica 
 
En los últimos años se han desarrollado a gran velocidad los espectrofotómetros de absorción atómica 
y en el mercado existen desde los instrumentos muy sencillos de haz simple hasta diseños complejos 
automatizados. 
 
 La mayoría de los instrumentos se diseñan de modo que puedan utilizarse en fotometría de llama. En 
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la siguiente figura se recoge el diagrama de bloques de espectrofotómetros de absorción atómica. 
(Perkin, 2000) 
 
Figura 2.4: Diagrama de funcionamiento de un Espectrofotómetro de Absorción Atómica. Nota: 
Adaptado de (Akon, 2013)  
 
2.2.9    Generador de Hidruros 
 
Hay algunos elementos que son difíciles de volatilizar con una llama o un horno. Para estos elementos 
se utiliza la técnica de generación de vapor, ya sea formando el hidruro metálico del elemento (As, Bi, 
Sb, Sn, Se y Te) o directamente vapores como en el caso del Hg. La generación de vapor aumenta la 
sensibilidad de la técnica de absorción atómica, especialmente en estos elementos que tienen 
importancia como contaminantes ambientales o en toxicología. (Cañizares, 2002) 
 
Hay dos  métodos a través de los cuales se puede formar un hidruro: 
 
1.- El método del boro hidruro de sodio,NaBH4, que implica la reacción del elemento analito, en una 
solución ácida, con el NaBH4 para formar hidruros gaseosos del elemento en estudio. 
 
2.- El método del cloruro estaño II, SnCl2, en el cual se agrega K2Cr2O7 a la muestra. La solución 
obtenida reacciona con el SnCl2 que está en medio ácido para formar el hidruro gaseoso del elemento 
de interés. 
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Una vez formado el hidruro gaseoso, éste es separado de la solución y transportado por un gas portador 
hasta una celda de cuarzo, donde es calentado produciéndose la descomposición térmica (atomización). 
Como la celda está en el paso óptico de la radiación emitida por la lámpara de cátodo hueco, se 
produce una absorción de la luz por parte de los átomos del analito que será proporcional a su 
concentración. (Mc Falane, 2011) 
 
El éxito de la técnica se basa en dos características: 
 
1.- Separa efectivamente el elemento analito de su matriz química, eliminando así el efecto de 
interferencias de matriz en el proceso de atomización y disminuyendo la absorción de fondo. 
 
2.- Proporciona un medio más eficiente de atomización para estos elementos que la absorción atómica 
convencional. 
 
 
    Figura 2.5: Diagrama esquemático del generador de hidruro GBC. Nota: adaptado de (Akon, 2013) 
 
El generador de hidruros HG3000 es un sistema que genera un flujo continuo de vapor. Consta de una 
bomba peristáltica que continuamente bombea muestra y reactivos a un tubo manifold (tubo múltiple) 
donde se produce la mezcla. La solución mezcla fluye a través de un tubo serpentín donde se forma el 
hidruro del elemento junto con hidrógeno. Con la ayuda del gas portador (Ar o N2) el hidruro (junto 
con el hidrógeno) entra a un recipiente separador gas-líquido donde el hidruro gaseoso es removido de 
la solución. Posteriormente el hidruro, al estado de vapor es transportado hasta la celda de absorción de 
cuarzo, que está montada sobre el mechero  y calentada con llama aire-acetileno o eléctricamente si se 
dispone del EHG3000. El vapor es atomizado en la llama produciéndose la absorción de luz. (Mathias, 
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2010) 
 
El gas inerte que se usa debe ser de una alta pureza y a una presión regulada de 30-60 psi (225-455 
Kpa). El flujo de gas durante la medición debe ser, para el método del boro-hidruro de sodio, desde el 
separador gas-líquido de 30 ml/min.  
 
En general en el proceso de generación de hidruros, la máxima sensibilidad se obtiene cuando el 
elemento analito está en un estado de oxidación particular. Por eso la muestra, los estándares y el 
blanco deben ser tratados previamente de tal manera de llevar todo el analito al estado de oxidación 
apropiado (por ej, el As+5 a As+3). (Perkin, 2000) 
 
En general las digestiones con H2SO4 y HNO3 tienden a dar estados de oxidación mayores, lo que es 
desfavorable para esta técnica, por lo que hay que evitar el uso estos ácidos. También los NOX 
producen interferencias y la sensibilidad analítica disminuye. Se prefiere HCl y H3PO4 para digestión.  
 
El Cu y el Sn son fuertes interferentes de la generación de hidruros. 
 
Cuando se analizan muestras que contienen especies fuertemente interferentes debe lavarse el sistema 
haciendo bombear HCl 50 % por 20 segundos entre muestras. 
 
2.2.10     Técnica de Atomización De Vapor De Frio  
 
De todos los elementos de la tabla periódica, el mercurio es el único elemento que puede reducirse 
hasta mercurio metálico en forma directa y a temperatura ambiente. 
 
Figura 2.6: Sistema de Vapor en Frio. Nota: adaptado de (Antu, 2006) 
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La técnica de vapor en frío es idéntica a la técnica de Generación de Hidruros, solo que en este caso se 
libera de la muestra el elemento en el estado metálico, no en forma de hidruro. 
 
En este caso la técnica tiene como única variación que la celda de cuarzo no debe estar a altas 
temperatura ya que no es necesario disociar el hidruro. 
  
Debido a que la celda no está sometida a altas temperaturas, la volatilidad del vapor es menor en esta 
celda a temperatura ambiente, por lo que los átomos del elemento duran una mayor cantidad de tiempo 
en el eje óptico y la señal es de mayor intensidad. Tal cualidad permite que el mercurio pueda ser 
detectado de esta manera hasta niveles de partes por trillón (ppt=10-3 ppb=10-6 ppm) (Perkin, 2000) 
 
Para la identificación de este tipo, el mercurio se convierte en Hg
2+
 mediante tratamiento de las 
muestras con una mezcla oxidante de acido nítrico y acido sulfúrico, seguida por la reducción del Hg
2+
 
a metal con SnCl2.  
 
Limitaciones de la técnica:  
- Está restringida a la cuantificación de elementos que formen hidruros volátiles a temperatura 
ambiente o que se reduzcan al estado elemental en condiciones apropiadas. 
- Se ha encontrado que ocurren interferencias cuando el estado de oxidación del analito varía. 
(Perkin, 2000) 
 
2.2.11     Validación de Métodos Analíticos 
 
La validación de un método es un requisito  importante en la práctica de los análisis químicos.  Sin 
embargo, se suele considerar a la validación de un método como algo que solamente se puede hacer en 
colaboración con otros laboratorios y en consecuencia, no se hace. 
 
Validación es la confirmación mediante el suministro de evidencia objetiva de que se han cumplido los 
requisitos para una utilización o aplicación específica prevista. Es el proceso de definir un requisito 
analítico y de confirmar que el método en consideración es apto para lo que requiere la aplicación. 
(EURACHEM, 1999) 
 
Los métodos analíticos requieren validación cuando: (INEN, 2005) 
 Cuando se desarrolla un método nuevo  
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 Cuando se revisa un método ya establecido para mejorar o extender a un nuevo problema  
 Cuando el control de calidad indica que el método en uso está cambiando con el tiempo 
 Cuando se usa un método ya establecido en un laboratorio diferente o con diferente analista o 
con diferente instrumental   
 Para demostrar la equivalencia entre 2 métodos, por ej. Un método nuevo y una norma  
 
Ante un requisito regulatorio, un método analítico debería demostrar: 
 las tolerancias de todas las mediciones realizadas (volumen, temperatura, masas, etc.) 
 el efecto de las interferencias y su cuantificación  
 las fuentes significativas de error y los métodos para controlarlas 
2.2.12     Parámetros de una validación 
 
 Confirmación de la identidad y selectividad/especificidad 
 Límite de detección 
 Límite de cuantificación 
 Linealidad 
 Exactitud 
 Repetibilidad 
 Reproducibilidad 
 Recuperabilidad 
Confirmar la identidad es establecer que la señal producida en la medición, o que la propiedad medida 
que se atribuye al analito, solamente se debe al analito y no a la presencia de algo física o 
químicamente similar. (CYTED, 2009) 
a) Confirmación de la identidad y selectividad/especificidad 
 
La efectividad del aislamiento o extracción del analito y la selectividad, especificidad de la medición 
determinan si otros componentes interfieren o no en la medición del analito. (EURACHEM, 1999) 
 
Selectividad y especificidad son medidas que calculan la fiabilidad de las mediciones en presencia de 
interferencias. 
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b) Selectividad (o especificidad) 
 
Aptitud de un método para determinar exacta y específicamente el analito de interés en presencia de 
otros componentes en la matriz de la muestra bajo las condiciones establecidas del ensayo. (INEN, 
2005) 
c) Especificidad 
 
Aptitud de un método para medir solamente lo que se busca medir.  
 
Es la aptitud de un método para valorar inequívocamente el analito en presencia de componentes que 
se sospecha que puedan estar presentes (impurezas, degradantes, matriz, etc) (EURACHEM, 1999) 
 
Algunos protocolos de validación confunden confirmación de la identidad con repetibilidad. 
d) Identidad del analito  
 
Una medición por varias técnicas, preferentemente independientes. Otro aspecto a considerar es si el 
analito puede existir en la muestra en más de una forma: diferentes estados de oxidación, en forma 
inorgánica u órgano-metálica, etc. (CYTED, 2009) 
 
e) Límite de detección 
 
 Es la menor cantidad que puede ser distinguida del fondo con cierto nivel de confianza especificado. 
Para un resultado analítico que es muy cercano al valor del blanco, se plantea la duda de si el valor 
corresponde a valores aleatorios del blanco o a la presencia real del analito. La señal de fondo es 
producida por el blanco y exhibe ruido. El límite de detección (LD) corresponde a una señal k veces la 
desviación estándar del ruido de fondo. (EURACHEM, 1999) 
 
Típicamente el valor de K es igual a 4 (LD=3σF). Los valores por encima del LD pueden ser atribuídos 
a la presencia del analito y los valores por debajo del LD son indicativos de la ausencia de analito en 
cantidades detectables.  
 
Para una validación normalmente es suficiente proveer una indicación del nivel al cual la detección se 
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vuelve problemática 
f) Límite de Cuantificación 
Es la menor cantidad que puede ser determinada cuantitativamente con una incertidumbre asociada, 
para un dado nivel de confianza. 
 
Para el análisis cuantitativo debe quedar absolutamente claro que sólo se emplean valores atribuibles al 
analito. El límite de cuantificación es entre 3 y 10 veces el límite de detección según cada 
(EURACHEM, 1999) 
 
Se emplea cuando se realizan determinaciones de analitos a nivel de trazas. 
g) Linealidad de un método 
 
Define su aptitud para obtener resultados proporcionales a la concentración de analito. 
h) Rango lineal 
 
Rango de concentraciones de analito para las cuales el método brinda resultados proporcionales a la 
concentración 
 
Notar que refiere al rango de concentraciones en las soluciones que se están midiendo más que a las 
concentraciones de analito en la muestra original. En el extremo inferior del rango de concentraciones, 
los factores limitantes son los valores del LD y/o del límite de cuantificación. En el extremo superior 
del rango de concentraciones, las limitaciones aparecen por efectos varios que dependen de la respuesta 
del instrumento. (EURACHEM, 1999) 
i) Exactitud 
Proximidad entre el resultado de una medición y el valor verdadero del mesurando. La validación de un 
método busca cuantificar la exactitud probable de los resultados evaluando los efectos sistemáticos y 
azarosos sobre los resultados. Así, la exactitud se estudia normalmente como certeza y precisión. 
(CYTED, 2009) 
 
Las dos medidas de precisión más comunes son repetibilidad y reproducibilidad,  que representan los 
dos extremos de la precisión que se pueden obtener. 
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j) Repetibilidad  
 
La más pequeña precisión esperada. Da una idea del tipo de variabilidad que se puede esperar cuando 
el método es desarrollado por un mismo analista en un mismo equipo a lo largo de un periodo de 
tiempo corto. Ej., la variabilidad esperada entre los resultados cuando la muestra es analizada por 
duplicado. (CYTED, 2009) 
k) Reproducibilidad  
 
La precisión más grande esperada. Una muestra analizada por varios laboratorios. Formalmente, 
excluye la variación respecto del tiempo. 
 
La repetibilidad y la reproducibilidad dependen de la concentración de analito y en consecuencia, 
debieran determinarse para varias concentraciones. 
 
A partir de la desviación estándar de la repetibilidad (σ) es útil calcular el límite de repetibilidad “r”, el 
cual le permite al analista decidir si es significativa la diferencia entre análisis duplicados de una 
muestra, realizados en condiciones de repetibilidad. (EURACHEM, 1999) 
  
A partir de la desviación estándar de la reproducibilidad (σ) es útil calcular el límite de 
reproducibilidad “R”, el cual le permite al analista decidir si es significativa la diferencia entre análisis 
duplicados de una muestra, realizados en condiciones de reproducibilidad. 
l) Recuperabilidad 
 
Es la fracción de analito que se agrega a la muestra antes del análisis y  tiene por objetivo determinar la 
eficiencia del método para detectar el analito agregado.  
2.2.13     Análisis del método de lixiviación (TCLP) EPA 1311 
 
La EPA en su método 1311 explica detalladamente el proceso a seguir para elaborar un lixiviado 
artificial, los laboratorios acreditados por la OAE como el laboratorio de Química Ambiental de la OSP 
deben utilizar métodos normalizados y acreditados para sus análisis.  
 
El test  TCLP (Toxicity Characteristic Leaching Procedure) simula la acción, sobre los residuos 
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sólidos, de los ácidos orgánicos generados en un sitio de co-disposición sin impermeabilización de 
fondo. 
 
En el test TCLP se emplea fluidos que simulan los ácidos orgánicos (buffer de acetato) que deberían 
formarse por la descomposición de residuos domésticos en rellenos sanitarios. 
 
Por su diseño solo predice emisiones por una sola ruta de contaminación, el agua subterránea y además 
no simula la emisión de contaminantes orgánicos volátiles al aire en forma directa o a través del polvo, 
ni la emisión a través de escorrentía superficial. 
 
En el test TCLP se asumen los siguientes escenarios para el sitio de disposición y manejos de residuos: 
 
 Ubicación de sitio sin impermeabilización de fondo sobre zona no saturada y acuífero. 
 Co-disposición de residuos: disposición de residuos industriales y domésticos en el mismo 
sitio. 
 Explotación de pozo para agua potable 500 pies aguas abajo del sitio. 
El análisis del extracto TCLP permite identificar elementos contaminantes como compuestos orgánicos 
volátiles y semi-volátiles, metales y plaguicidas. 
 
Para este método se utiliza un equipo de agitación rotatoria el cual cumplirá la función de darle 
movilidad y servir de catalizador para la extracción completa de los metales presentes en el lodo. 
 
 
Figura 2.7: Equipo de Agitación Rotatoria. Nota: adaptado de (Antu, 2006) 
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2.3     Fundamento Legal 
 
Los documentos oficiales que se utilizarán para el desarrollo del método de lixiviación en el 
Laboratorio de Química Ambiental OSP son: 
 
 NORMA OFICIAL MEXICANA NOM-053-SEMARNAT-1993. Procedimiento para llevar a 
cabo la prueba de extracción para determinar los constituyentes que hacen a un residuo 
peligroso por su toxicidad al medio ambiente. 
 
Los aspectos formales y de calidad que rigen el procedimiento de validación, requisito para la 
acreditación de los laboratorios, se basan en: 
 
 NORMA INEN-ISO-IEC 17025-2005 (Norma Internacional).  Requisitos generales para la 
competencia de los laboratorios de ensayo y de calibración  
 
El límite mínimo y máximo de concentración de cadmio, cromo, plomo y cinc en lodos industriales 
(lixiviados) que se utilizaron para la validación están basados en los límites permisibles que se 
encuentran publicados en:  
 
 TEXTO UNIFICADO DE LA LEGISLACIÓN AMBIENTAL SECUNDARIA (T.U.L.A.S).  
Libro VI: de la calidad ambiental.  Título V: Reglamento para la Prevención y Control de la 
Contaminación por Desechos Peligrosos. 
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CAPITULO III 
3.- MARCO METODOLOGICO 
3.1     Tipo de Investigación 
 
Esta es una investigación aplicada de tipo cuantitativo experimental debido a que se aplico el método  
EPA 1311 ya validado para metales como cadmio, cromo, níquel, plomo y zinc, este método se adaptó 
a los metales Arsénico, Selenio y Mercurio, y obtener los mejores resultados. 
 
Se utilizó también el método de determinación de pH en suelos y de este modo obtener el líquido de 
extracción más óptimo para la muestra (blanco) previamente preparado, posteriormente determinar, 
mediante absorción atómica, los metales Mercurio, Arsénico y Selenio. 
 
Los datos obtenidos fueron sometidos a una estadística y determinar los parámetros de validación de 
este método. 
3.2     Población y Muestra 
 
La muestra es una matriz libre de metales a la cual se le añadió estándares de concentración conocidos 
de los metales validados.  
 
La matriz libre se elabora a partir de un suelo que no proviene de un lixiviado sino que fue sometido a 
proceso de lixiviación artificial mediante el método EPA 1311, previamente el suelo fue sometido a 
secado, lavado con agua regia para eliminar los metales presentes en el. 
 
Se trabajó con estándares certificados para TCLP como un MRC (material de referencia certificado). 
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Figura 3.1: Diagrama de flujo del proceso de validación. 
3.3     Diseño Experimental 
INICIO
Agua regia
Arena
Matriz libre de 
metales
Preparación
Lixiviación artificial
Matriz libre de 
metales12.5 g
Líquido de 
extracción #1 250ml
Determinación pH 
de la arena
Si pH<5 líquido de 
extracción #1
Si pH>5 líquido de 
extracción #2
Lixiviado
Curva de 
calibración
Linealidad
As: 2, 4, 6, 8, 10ppb
Se: 2, 4, 6, 8, 10ppb
Hg: 2, 4, 6, 8, 10ppb
Lectura de 
blancos
Adición de 
estándares
Límite de 
detección 
Lectura a tres 
niveles de 
concentración
Lixiviado sin 
analitos
As: 3, 5, 7ppb
Se: 3, 5, 7ppb
Hg: 3, 5, 7ppb
Límite de cuantificación
Repetibilidad (repetir la medicón 10 veces)
Precisión
Reproducibilidad (repetir la medición 
durante 5 días)
Lectura de 
Material de 
referencia
Exactitud
Material de 
Referencia 
Certificado
Cálculos
Hoja de validación
Método Validado
FIN 
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3.3.1 Análisis Estadístico 
 
Una vez obtenidos los datos de la validación estos serán sometidos a estadística básica como media y 
desviación estándar, posteriormente se determinó los límites de detección y cuantificación 
respectivamente para cada metal. 
 
Se sometió a la prueba estadística ANOVA para calcular la f (Fisher) estadístico, y validar el proceso, 
tomando en cuenta como variable principal la concentración en este caso en ppb (ug/L) de cada metal a 
validar. 
3.4     Diseño de Validación 
 
Se tomaron en cuenta como requisitos los siguientes: 
 
o Necesidad Analítica: 
 
Validar el método de extracción de Mercurio, Arsénico y Selenio mediante la aplicación del Extracto 
TCLP en lixiviados para acreditación en el Laboratorio de Química Ambiental de la OSP. 
 
o Método de Referencia: 
 
Método EPA 1311 Capítulo 7 Procedimiento de lixiviación de constituyentes tóxicos. 
 
 
o Procedimiento EPA 1311 (Lixiviación): 
 
El suelo pesado es sometido a determinación de pH mediante la técnica de medición de pH en suelos, 
posteriormente se le añade en proporción 1:20 el líquido de extracción, sea este el 1 o 2 dependiendo el 
pH, se lo coloca en un  frasco de polietileno y se lo somete a agitación constante en el equipo de 
agitación rotatoria por un lapso de 18 ± 2 horas a una velocidad de 30 ± 2 rpm. 
 
o Variables a determinar: 
 
Las variables que se determinarán en esta validación son: 
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1. Absorbancia de cada muestra la cual es adimensional 
2. La concentración de cada metal ug/L. 
 
o Determinación de los Parámetros de Validación: 
 
1. Límite de detección: Se utilizó una matriz libre de metales (blanco) previamente preparada a 
partir de un suelo que no provenga de un proceso de lixiviación. A diez blancos se lo sometió 
al método de lixiviación artificial para luego determinar las concentraciones de Arsénico, 
Selenio y Mercurio por absorción atómica de cada una. Se determinó la media de los datos y la 
desviación estándar de cada metal. 
 
 
Figura 3.2: Blancos para Límite de detección y de cuantificación. 
 
Para determinar el límite de detección se utilizó la siguiente ecuación: 
 
LD= 3 x S  
Ecuación 1: Límite de detección 
 
Siendo S  la desviación estándar de la media de las lecturas del blanco. 
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2. Límite de Cuantificación: Para determinar este valor se utilizó la desviación estándar 
obtenida de las lecturas de los blancos de cada metal pero el factor por el que se multiplica es 
10. 
 
LC= 10 x S 
Ecuación 2: Límite de cuantificación 
 
Siendo S la desviación estándar de la media de las lecturas del blanco. 
Nota: El Límite de Cuantificación y el Límite de Detección se determinan para cada metal, debido a 
que cada metal tiene un rango de trabajo distinto. 
 
3. Linealidad: Esta es diferente para cada metal y se determinó mediante el índice de correlación 
que debe ser >0.995, la pendiente y la intersección con el eje. 
 
 
Figura 3.3: Estándares de los metales para curvas de calibración (As, Se, Hg) 
 
Las ecuaciones utilizadas para determinar la linealidad son las siguientes: 
 
Para regresión lineal: 
y=mx+b 
Ecuación 3: Regresión lineal 
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Para cálculo de la media de las concentraciones: 
   
∑ 
 
 
Ecuación 4: Media de las concentraciones 
 
Para la desviación estándar de las mediciones: 
  √
∑       ̅̅ ̅̅ ̅
   
 
Ecuación 5: Desviación Estándar 
 
Para el coeficiente de variación de las mediciones: 
        
 
 ̅
 
Ecuación 6: Coeficiente de Variación 
 
Para el cálculo de la pendiente: 
  
 ∑      ∑  ∑   
 ∑      ∑    
 
Ecuación 7: Pendiente 
 
Para el cálculo de la intersección con el eje: 
b 
∑    ∑  
 
 
Ecuación 8: Intersección con el eje 
 
Para calcular la desviación estándar de la pendiente: 
    √
∑     ̅̅ ̅̅  
   
 
Ecuación 9: Desviación estándar de la pendiente 
Para calcular la desviación estándar de la intersección con el eje: 
     √
∑     ̅̅ ̅ 
   
 
Ecuación 10: Desviación estándar de la intersección con el eje 
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4. Repetibilidad: A tres muestras del blanco se le adicionó concentraciones conocidas de cada 
metal validado y se sometió a lixiviación. Bajo condiciones de repetibilidad se realizó el 
proceso 10 veces. 
 
 
Figura 3.4: Muestras para repetibilidad, reproducibilidad. 
 
Las ecuaciones que se usaron para determinar este parámetro son: 
Para calcular F calculada se comparan las varianzas de cada rango y se determino si existe 
diferencia significativa entre las mismas: 
      
     
     
 
Ecuación 11: F calculada 
 
Para calcular el límite de repetibilidad: 
      √       
Ecuación 12: Límite de repetibilidad 
 
5. Reproducibilidad: Se realizó el mismo método para la repetibilidad pero se repitió durante 
varios días. 
      √       
Ecuación 13: Límite de reproducibilidad 
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6. Exactitud: Para esto se utilizó un MRC (material de referencia certificado) el cual se lo 
sometió al proceso de lixiviación, el proceso se lo repitió 3 veces 
 
 
Figura 3.5: Material de referencia para exactitud y recuperabilidad. 
 
Para evaluar la exactitud se calculó el valor de Z score mediante la siguiente ecuación: 
 
   
                  
           
 
Ecuación 14: Z score 
 
 
7. Recuperabilidad: Para determinar este parámetro se realizó un análisis del resultado obtenido 
experimentalmente de los estándares de la curva de calibración con la respectiva regresión 
lineal y mediante la siguiente ecuación: 
 
                  
                           
                 
 
Ecuación 15: % de Recuperabilidad 
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8. Incertidumbre: Se debe tomar en cuenta los distintos tipos de incertidumbre como son: 
o Incertidumbre debida a los equipos de medida 
 
La incertidumbre de calibración de los equipos se determinó de acuerdo a la información presente en 
los certificados de calibración de cada equipo.  Se tomó en cuenta para este tipo de incertidumbre los 
equipos y materiales cuyas mediciones afectan directamente al resultado.  Así tenemos los siguientes: 
 Balanza 
 pH metro 
 Balones aforados 
 Pipetas volumétricas 
 
La incertidumbre se evaluó en base a los estudios de la repetibilidad y reproducibilidad que se 
obtuvieron de la validación, en los tres rangos de medición: bajo, medio y alto para cada metal. 
 
 3
Re solución
uresolución 
 
Ecuación 16: Incertidumbre de resolución 
 
Evaluación de la Incertidumbre del Rango Bajo – Incertidumbre de los equipos de medición utilizados 
 
 Incertidumbre de repetibilidad 
 
dadrepetibilidadrepetibiliu 
 
Ecuación 17: Incertidumbre de repetibilidad 
 
 Incertidumbre de reproducibilidad 
 
ilidadreproducibilidadreproducibu 
 
Ecuación 18: Incertidumbre de reproducibilidad
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 Incertidumbre de Exactitud 
exactitudexactitudu   
Ecuación 19: Incertidumbre de exactitud
 
 
Nota: Para comprobar que el método funciona o sea exacto se utilizó una muestra MRC con el que se 
obtuvieron datos de concentración. 
 
Para la incertidumbre acumulada se utilizó la siguiente ecuación: 
 
           √(
    
 
)
 
 (
  
 
)
 
 (
    
√ 
)
 
 (
    
√ 
)
 
                        
Ecuación 20: Incertidumbre acumulada 
Para calcular la incertidumbre expandida se utilizó: 
             √(
    
 
)
 
 (
  
 
)
 
 (
    
√ 
)
 
 (
    
√ 
)
 
                        
Ecuación 21: Incertidumbre expandida 
3.5     MATERIALES Y MÉTODOS 
3.5.1     PROCEDIMIENTO DE LIXIVIACIÓN DE CONSTITUYENTES TOXICOS EPA 1311 
-  MODIFICADO 
 
1. Determinación preliminar del porcentaje de sólidos: si la muestra tiene una cantidad mínima 
de sólidos y tiene una consistencia líquida esta se filtrará y el filtrado se considerará como 
extracto TCLP.  Si la muestra tiene una cantidad alta de sólidos y tiene una consistencia sólida 
o semisólida esta se secará al ambiente hasta que esté libre de humedad. 
2. Reducción del tamaño de partículas: una vez seca la muestra preparar la porción sólida para la 
extracción por aplastamiento con ayuda de un mortero para disminuir el tamaño de partícula de 
la muestra. 
 
3. Determinación del líquido de extracción adecuado: para escoger el líquido de extracción 
adecuado medir el pH inicial de la muestra seca, tal como se indica en el “método analítico 
para la determinación del pH en suelos, lodos y sedimentos”. Pesar 20 gramos de la muestra y 
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mezclarlos con 50 ml de agua destilada, agitar vigorosamente por un tiempo de 5 minutos, 
medir y registrar el pH (la agitación puede realizarse con un agitador magnético o una varilla 
de agitación). 
 
 Si el pH de la muestra es < 5, usar el líquido de extracción #1. 
 
 Si el pH de la muestra es > 5, añadir 3,5 ml de HCl 1N, mezclar brevemente, cubrir con un 
vidrio reloj, calentar a 50ºC durante 10 minutos.  Permitir que la solución se enfríe a 
temperatura ambiente y registrar el pH.  Si el pH es < 5, usar el líquido de extracción #1.  Si el 
pH es > 5, usar el líquido de extracción #2. 
 
4. Preparación del extracto TCLP: pesar 12,5 gramos de muestra y transferirlos a la botella de 
extracción, añadir 250 ml del líquido de extracción adecuado.  Tapar y asegurar la botella con 
tapa y contratapa, colocarla en el equipo de agitación rotatorio y someterla a agitación por un 
tiempo de 18 ± 2 horas a 30 ± 2 rpm. 
 
5. Separación final del extracto TCLP: una vez concluido el tiempo de agitación, filtrar la 
muestra con papel filtro cuantitativo.  Añadir a una pequeña parte del filtrado (extracto TCLP) 
unas gotas de ácido nítrico, si no precipita añadir al resto del extracto más cantidad de ácido 
hasta alcanzar un pH < 2.  En el caso de que se forme un precipitado, la muestra será analizada 
lo más pronto posible sin añadir ácido. 
La determinación de metales pesados en este tipo de muestras se  realizará por medio de absorción 
atómica acoplado a un sistema de generación de hidruros. 
3.5.2     MÉTODO ANALÍTICO PARA DETERMINACIÓN DE pH EN SUELOS, LODOS Y 
SEDIMENTOS. 
 
1. Ajuste del potenciómetro medidor de pH: Encender el potenciómetro e inmediatamente lavar el 
electrodo con agua destilada, secar con papel absorbente y verificar la funcionalidad del electrodo 
con la solución tampón de pH = 7. 
 
2. Lectura del pH: Pesar 20g de muestra previamente seca y mezclar con 50 ml de agua destilada 
(1:2,5), agitar con una varilla de agitación por 5 minutos, dejar reposar y tomar la lectura del pH 
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introduciendo el electrodo en la suspensión.  Anotar el valor del pH una vez que se estabilice el 
medidor de lectura. 
 
Una vez que se acabe de realizar la lectura lavar el electrodo con agua destilada, secar con papel 
absorbente y sumergir el electrodo en una solución de KCl para mantener al electrodo en buen 
funcionamiento. 
3.5.3     INSTRUMENTOS, MATERIALES Y REACTIVOS: 
 
Instrumentos: 
• Equipo de Agitación Rotatoria 
• pH metro 
• Espectrofotómetro de Absorción Atómica 
• Estufa 
• Balanza Analítica 
• Equipo de Generación de Hidruros 
 
Materiales: 
• Varilla de Agitación 
• Vasos de precipitación de 1000ml y 250ml 
• Papel filtro  
• Envases de polietileno para extracción 
• Vidrio Reloj 
• Embudo de vidrio 
• Erlenmeyer de 250ml 
Reactivos: 
• Acido Nítrico concentrado libre de metales 
• Acido clorhídrico concentrado 
• Acido nítrico al 10% 
• Agua regia (3 partes de HNO3 y 1 de HCL) 
• Acido acético glacial 
• Hidróxido de Sodio 1N 
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• Líquido de extracción #1: añadir 1,42 ml de ácido acético glacial a 125 ml de agua destilada, 
añadir 16,07 ml de NaOH 1N, y diluir a un volumen de 250 ml.  Medir el pH que debe estar en 
4,93 ± 0,05. 
• Líquido de extracción #2: diluir 1,42 ml de ácido acético glacial con agua destilada a un 
volumen de 250 ml.  Medir el pH que debe estar en 2,88 ± 0,05. 
• Solución tampón pH7 
• Material de Referencia MRC. 
• Muestra Inter-laboratorio (Ciega) 
 
Todos los materiales reactivos y equipos fueron proporcionados por el Laboratorio de Química 
Ambiental OSP  
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CAPITULO IV 
4.- ANALISIS DE RESULTADOS: 
 
4.1.- Datos experimentales y cálculos para arsénico 
4.1.1.- Límite de detección (LD) y límite de cuantificación (LC): 
Tabla 4.1: Datos de lectura de Blancos As 
DATOS DE LECTURA DEL 
BLANCO 
Nº medición LECTURA ppb 
1 2.471 
2 4.174 
3 3.593 
4 2.153 
5 4.897 
6 5.214 
7 5.641 
8 2.347 
9 3.584 
10 4.801 
X 3.89 
S 1.26 
LD 3.69 
LC 12.62 
 
Utilizando la ecuación #1 se obtuvo: 
LD=3*1.26ug/l 
LD=3.69ug/l 
 
El valor del límite de detección nos indica el punto mínimo que el equipo puede detectar y este punto 
es menor al del primer punto de la curva de calibración. 
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Utilizando la ecuación #2 se obtuvo 
LC=10*1.26ug/l 
LC=12.62ug/l 
 
El valor de límite de cuantificación nos indica el punto más bajo que el equipo puede cuantificar con 
fiabilidad y es menor al primer punto de la curva ero garantiza que se pueden leer valores mayores o 
iguales a este punto. 
4.1.2.- Linealidad: 
Tabla 4.2: Datos de linealidad As 
Concentración 
ppb 
Lectura 
Abs 
Concentración 
corregida ppb 
%Recuperabilidad Media S %CV 
20 0,04 19,230 96,152 
20,192 0,911 4,516 
20 0,042 20,433 102,165 
20 0,043 21,034 105,173 
20 0,04 19,230 96,151 
20 0,043 21,034 105,171 
40 0,074 39,675 99,188 
40,517 1,448 3,574 
40 0,076 40,878 102,195 
40 0,077 41,479 103,698 
40 0,072 38,473 96,182 
40 0,078 42,081 105,201 
60 0,106 58,918 98,196 
59,759 1,448 2,423 
60 0,109 60,722 101,202 
60 0,108 60,120 100,200 
60 0,104 57,715 96,191 
60 0,11 61,323 102,204 
80 0,139 78,761 98,451 
78,160 0,601 0,769 
80 0,138 78,159 97,699 
80 0,137 77,559 96,948 
80 0,137 77,559 96,948 
80 0,139 78,761 98,451 
100 0,178 102,213 102,21 
101,371 2,642 2,606 
100 0,179 102,814 102,814 
100 0,169 96,801 96,800 
100 0,18 103,415 103,415 
100 0,177 101,611 101,612 
  
45 
 
 
 
Figura 4.1: Curva de linealidad As 
 
Utilizando la ecuación #3 se obtuvieron los siguientes resultados: 
Tabla4.3: Resumen de datos linealidad As 
Párametros Valores 
m;b 0,001663 0,00802 
Sm;Sb 2,16E-05 0,00143279 
R
2
; Sr 0,99613478 0,00305472 
 
y= Absorbancia 
x= Concentración ppb 
m= pendiente 
b= intersección con el eje 
Coeficiente de correlación= R
2 
Esto nos indica los valores de la regresión lineal obtenidos de las curvas de calibración, los valores 
óptimos de la pendiente, intersección con el eje y coeficiente de correlación. 
 
Despejando la ecuación #3 se obtiene lo siguiente: 
  
              
        
 
              
Este valor nos indica la concentración corregida mediante la curva de calibración y utilizando los datos 
y = 0,0017x + 0,008 
R² = 0,9961 
0
0,02
0,04
0,06
0,08
0,1
0,12
0,14
0,16
0,18
0 20 40 60 80 100
Linealidad 
Linealidad
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de regresión lineal. 
Utilizando la ecuación #15 se obtuvieron los siguientes resultados: 
                  
          
  
 
                         
 
El porcentaje de recuperabilidad obtenido está dentro de los parámetros de aceptación y rechazo por lo 
que se acepta este punto de la curva. 
 
Utilizando la ecuación #4 se obtuvo lo siguiente: 
   
                                  
 
 
              
. 
Utilizando la ecuación #5 se determinó lo siguiente: 
  √
                                   
   
 
            
 
Utilizando la ecuación #6 se obtuvo: 
         
     
      
 
          
 
El coeficiente de variación obtenido se encuentra dentro de los parámetros aceptables ya que no supera 
el 5% por lo que el punto de la curva analizado es aceptado. 
 
 
Utilizando la ecuación #7 se determinó el valor de la pendiente: 
  
  (                            )                                   
                                      
 
           
 
El valor obtenido para la pendiente nos indica el valor óptimo de pendiente que debemos reproducir 
durante cada análisis posterior con sus respectivos rangos de aceptación. 
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Utilizando la ecuación #8 se determinó: 
  
                                            
  
 
          
 
El valor obtenido para la pendiente nos indica el valor óptimo del corte con el eje que debemos 
reproducir durante cada análisis posterior con sus respectivos rangos de aceptación. 
 
Utilizando la ecuación #9 se obtuvo la siguiente desviación estándar de la pendiente: 
   √
                                         
   
 
             
 
Este valor nos indica los rangos en los que puede estar la pendiente de la curva de calibración 0.001663 
± 2.16-10
-5 
 
Utilizando la ecuación #10 se obtuvo lo siguiente: 
   √
                                       
   
 
            
 
Este valor nos indica los rangos en los que puede estar la intersección con el eje de la curva de 
calibración 0.0082 ± 0.001432. 
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4.1.3.- Repetibilidad: 
Tabla 4.4: Datos para repetibilidad As 
  
Rango bajo  
(30ppb) 
Rango medio  
(500ppb) 
Rango alto 
 (7000ppb) 
Medición FD: 1 FD:10 FD: 100 
  Lectura Lectura  Lectura Resultado 
1 31.452 50.040 70.457 70457 
2 31.614 50.001 71.784 71784 
3 30.015 48.951 69.547 69547 
4 30.124 49.164 70.005 70005 
5 28.214 50.472 69.000 69000 
6 28.641 50.241 68.574 68574 
7 29.648 51.721 71.240 71240 
8 29.346 49.754 69.845 69845 
9 29.648 49.301 71.847 71847 
10 30.141 51.247 70.141 70141 
Media 29.884 50.0892 70.244   
S 1.071 0.886 1.107   
S max 1.070 1.107 1.107   
S min 0.886 0.886 1.070   
%CV 3.584 1.769 1.576   
F calculada 1.458 1.561 1.070   
F tabulada 3.18 3.18 3.18   
 
Utilizando la ecuación #6 se determinó: 
         
     
      
 
         % 
         
 
El coeficiente de correlación obtenido entra en el rango de aceptación de resultados por lo que este 
punto es aceptado dentro de la validación. 
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Utilizando la ecuación #11 se obtuvo el valor de F calculada 
     
      
      
 
           
 
Los valores de F calculados son menores al tabulado 3.18 lo que indica que las varianzas no son 
significativamente diferentes y determina un Límite de repetibilidad Lr para un solo rango.  
 
Criterios de aceptación y rechazo para % SDr: 
 
Tabla 4.5: Criterios de aceptación y rechazo % SDr  para As 
Rangos % SDr Obtenido % SDr≤5% 
Rango Bajo 3.584% Aceptable 
Rango Medio 1.769% Aceptable 
Rango Alto 1.070% Aceptable 
 
Los valores de % SDr son menores al 5% lo cual confirma la validez de los resultados. 
 
Utilizando la ecuación #12 se obtuvo el límite de repetibilidad: 
        √        
       ug/l 
 
El valor de Lr calculado indica el criterio de aceptación del resultado durante un análisis con criterios 
de repetibilidad el cual se puede sumar o restar del valor obtenido en los rangos altos con dilución para 
que entre en los criterios de linealidad de la curva. 
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4.1.4.- Reproducibilidad: 
Tabla 4.6: Datos para reproducibilidad As 
  
Rango bajo  
(30ppb) 
Rango medio  
(500ppb) 
Rango alto 
 (7000ppb) 
Medición FD: 1 FD: 10 FD: 100 
  Lectura Lectura  Resultado Lectura Resultado 
1 31.400 50.214 5021.4 70.640 70640 
2 31.660 51.478 5147.8 71.514 71514 
3 30.014 48.014 4801.4 69.594 69594 
4 31.601 49.167 4916.7 70.987 70987 
5 28.295 50.364 5036.4 69.584 69584 
6 28.784 50.778 5077.8 68.941 68941 
7 29.814 51.724 5172.4 70.010 70010 
8 29.394 49.647 4964.7 69.803 69803.1 
9 29.614 49.301 4930.1 71.803 71803.14 
10 30.041 50.000 5000 73.619 73619 
Media 30.062 50.069   70.650   
S 1.163 1.113   1.387   
S máx. 1.163 1.387   1.387   
S min 1.113 1.113   1.163   
%CV 3.869 2.222   1.963   
F calculada 1.092 1.553   1.422   
F tabulada 3.18 3.18   3.18   
 
Utilizando la ecuación #6 se determinó: 
         
     
      
 
         % 
         
 
El coeficiente de correlación obtenido entra en el rango de aceptación de resultados por lo que este 
punto es aceptado dentro de la validación. 
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Utilizando la ecuación #11 se obtuvo el valor de F calculada 
     
      
      
 
           
 
Los valores de F calculados son menores al tabulado 3.18 lo que indica que las varianzas no son 
significativamente diferentes y determina un Límite de reproducibilidad LR para un solo rango.  
 
Criterios de aceptación y rechazo para %SDR: 
Tabla 4.7: Criterios de aceptación y rechazo % SDR para As 
Rangos % SDR Obtenido % SDR≤5% 
Rango Bajo 3.869% Aceptable 
Rango Medio 2.222% Aceptable 
Rango Alto 1.963% Aceptable 
 
Los valores de %SDR son menores al 5% lo cual confirma la validez de los resultados. 
 
Utilizando la ecuación #13 se obtuvo el límite de reproducibilidad: 
        √        
             
 
El valor de LR calculado indica el criterio de aceptación del resultado durante un análisis con criterios 
de reproducibilidad el cual se puede sumar o restar del valor obtenido en los rangos altos con dilución 
para que entre en los criterios de linealidad de la curva. 
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4.1.5.- Exactitud: 
Tabla 4.8: Datos para exactitud para As 
  SQC005 LOT 000117 
Medición FD: 50 
  Lectura ppb Peso Resultado ppm 
1 25.174 12.5473 10.03 
2 25.497 12.4847 10.21 
3 25.347 12.51 10.13 
Media     10.125 
S     0.090 
%CV     0.889 
X 
declarado  
    
11.800 
S declarada     1.47 
Z score     -1.140 
 
Utilizando la ecuación #14 se obtuvo el valor de Z score: 
  
           
    
 
        
 
Criterios de aceptación para Z score: 
 
Tabla 4.9: Datos para Z score As 
Material Z score Obtenido Z score Tolerado Criterio 
SQC005 LOT 000117 -1,14 -2,00 == 2,00 Satisfactorio 
 
El valor de z score del material de referencia se encuentra entre 2 y -2 calculado con los datos de la 
validación. 
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4.1.6.- Incertidumbre: 
Incertidumbre de equipos: 
Tabla 4.10: Datos de incertidumbre de equipos 
EQUIPO 
CERTIFICADOS 
 
INCERTIDUMBRE unidades 
U FR(CALIBRACIÓN) (Ucal) 
 
19.3647 % 
BALANZA(g) (Ub) 0.0002 0.00008 % 
Resolución de balanza (g) (Ures) 0.0001 0.00004 % 
Resolución del 
espectrofotómetro (abs.) (Uesp) 
0.0010 0.500 % 
 
 
Incertidumbre de repetibilidad, reproducibilidad y exactitud: 
Tabla 4.11: Datos incertidumbre de repetibilidad, reproducibilidad y exactitud (As) 
 
ug/l % 
REPETIBILIDAD (Urep) 1.11 1.59 
REPRODUCIBILIDAD (Urepro) 1.39 1.99 
INTER-COMPARACIÓN (Uinter) 0.09 0.76 
 
Utilizando la ecuación #17 se obtuvo: 
                        
Este valor de incertidumbre determina la desviación que pueden tener los resultados obtenidos de las 
repeticiones realizadas de una misma muestra. 
 
Utilizando la ecuación #18 se obtuvo: 
                            
Este valor de incertidumbre determina la desviación que pueden tener los resultados obtenidos de las 
repeticiones realizadas de una misma muestra en diferentes días o con diferente analista. 
 
Utilizando la ecuación #19 se obtuvo: 
                     
Este valor de incertidumbre determina la desviación que pueden tener los resultados obtenidos del 
material de referencia. 
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Incertidumbre expandida y acumulada: 
 
Tabla 4.12: Datos Incertidumbre acumulada y expandida (As) 
 % 
Incertidumbre acumulada 10.04 
Incertidumbre expandida 20.09 
 
Utilizando la ecuación #20 se obtuvo la incertidumbre acumulada: 
           √(
       
 
)
 
 (
      
 
)
 
 (
      
√ 
)
 
 (
   
√ 
)
 
                   
                  
 
Utilizando la ecuación #21 se obtuvo la incertidumbre expandida: 
             √(
       
 
)
 
 (
      
 
)
 
 (
      
√ 
)
 
 (
   
√ 
)
 
                   
                % 
 
Este valor determina la desviación que tienen los resultados reportados y es menor al 30% por lo que es 
aceptado de acuerdo a los criterios de aceptación y rechazo. 
 
4.1.7.- RANGO DE TRABAJO: 
Rango: 12.64-7000 ug/l 
Se llega al valor mayor con diluciones respectivas para que entre en el criterio de linealidad 
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Tabla 4.13: Datos Validación Arsénico 
HOJA DE VALIDACIÓN 
Límite de detección (LD) 3.69 ug/l 
Límite de Cuantificación (LC) 12.62 ug/l 
PRECISIÓN 
REPETIBILIDAD 
Muestra  σ %SD 
Rango bajo 29.88 1.071 3.58 
Rango medio 50.09 0.8862 1.77 
Rango alto 70.24 1.107 1.58 
Límite de Repetibilidad (Lr) 12.62 – 7000ug/l 3.07ug/l 
Muestra  σ %SD 
Rango bajo 30.06 1.16 3.87 
Rango medio 50.07 1.11 2.22 
Rango alto 70.65 1.39 1.96 
Limite de reproducibilidad (LR) 12.62 – 7000 ug/l 3.84ug/l 
EXACTITUD 
Recuperabilidad 
% Recuperabilidad Promedio 85.8% 
INCERTIDUMBRE 
Incertidumbre Expandida 20.09% 
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4.2.- Datos experimentales y cálculos para selenio 
4.2.1.- Límite de detección (LD) y límite de cuantificación (LC): 
 
                                           Tabla 4.14: Datos de lectura de blancos para Se. 
DATOS DE LECTURA DEL 
BLANCO 
Nº medición LECTURA ppb 
1 2.487 
2 3.478 
3 5.144 
4 3.987 
5 1.574 
6 2.134 
7 2.700 
8 4.132 
9 1.254 
10 2.147 
X 2.904 
S 1.241 
LD 3.734 
LC 12.43 
 
Utilizando la ecuación #1 se obtuvo:       
LD=3*1.241ug/l 
LD=3.734ug/l 
 
El valor del límite de detección nos indica el punto mínimo que el equipo puede detectar y este punto 
es menor al del primer punto de la curva de calibración. 
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Utilizando la ecuación #2 se obtuvo 
LC=10*1.241ug/l 
LC=12.43ug/l 
 
El valor de límite de cuantificación nos indica el punto más bajo que el equipo puede cuantificar con 
fiabilidad y es menor al primer punto de la curva ero garantiza que se pueden leer valores mayores o 
iguales a este punto. 
4.2.2.- Linealidad: 
Tabla 4.15: Datos de linealidad Se 
Concentración 
ppb 
Lectura 
Abs 
Concentración 
corregida ppb 
%Recuperabilidad Media S %CV 
20 0.335 20.876 104.38 
20.851 0.056 0.268 
20 0.336 20.938 104.692 
20 0.334 20.813 104.067 
20 0.334 20.813 104.067 
20 0.334 20.813 104.067 
40 0.611 38.144 95.361 
38.132 0.082 0.214 
40 0.612 38.207 95.517 
40 0.612 38.207 95.517 
40 0.61 38.082 95.204 
40 0.609 38.019 95.048 
60 0.962 60.105 100.175 
60.205 0.095 0.158 
60 0.965 60.293 100.488 
60 0.962 60.105 100.175 
60 0.964 60.23 100.384 
60 0.965 60.293 100.488 
80 1.31 81.878 102.348 
81.791 0.137 0.168 
80 1.305 81.565 101.957 
80 1.31 81.878 102.348 
80 1.308 81.753 102.191 
80 1.31 81.878 102.348 
100 1.583 98.959 98.959 
99.021 0.117 0.118 
100 1.582 98.896 98.896 
100 1.587 99.209 99.209 
100 1.584 99.021 99.021 
100 1.584 99.021 99.021 
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Figura 4.2: Curva linealidad (Se) 
 
Utilizando la ecuación #3 se obtuvieron los siguientes resultados: 
 
Tabla 4.16: Resumen de datos linealidad (Se) 
Parámetros Valores 
m;Lo 0.015983 0.00134 
Sm;Slo 0.00015328 0.01016748 
R; SLc 0.9978891 0.02167714 
y= Absorbancia 
x= Concentración ppb 
m= pendiente 
b= intersección con el eje 
Coeficiente de correlación= R
2 
Esto nos indica los valores de la regresión lineal obtenidos de las curvas de calibración, los valores 
óptimos de la pendiente, intersección con el eje y coeficiente de correlación. 
 
Despejando la ecuación #3 se obtiene lo siguiente: 
  
             
       
 
              
Este valor nos indica la concentración corregida mediante la curva de calibración y utilizando los datos 
y = 0,016x + 0,0013 
R² = 0,9979 
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de regresión lineal. 
Utilizando la ecuación #15 se obtuvieron los siguientes resultados: 
                  
          
  
 
                        
 
El porcentaje de recuperabilidad obtenido está dentro de los parámetros de aceptación y rechazo por lo 
que se acepta este punto de la curva. 
 
Utilizando la ecuación #4 se obtuvo lo siguiente: 
   
                                  
 
 
             
. 
Utilizando la ecuación #5 se determinó lo siguiente: 
  √
                                   
   
 
           
Utilizando la ecuación #6 se obtuvo: 
         
     
      
 
           
 
El coeficiente de variación obtenido se encuentra dentro de los parámetros aceptables ya que no supera 
el 5% por lo que el punto de la curva analizado es aceptado. 
 
 
 
Utilizando la ecuación #7 se determinó el valor de la pendiente: 
  
  (                               )                                     
                                        
 
           
 
El valor obtenido para la pendiente nos indica el valor óptimo de pendiente que debemos reproducir 
durante cada análisis posterior con sus respectivos rangos de aceptación. 
  
60 
 
 
Utilizando la ecuación #8 se determinó: 
  
                                           
  
 
          
 
El valor obtenido para la pendiente nos indica el valor óptimo del corte con el eje que debemos 
reproducir durante cada análisis posterior con sus respectivos rangos de aceptación. 
 
Utilizando la ecuación #9 se obtuvo la siguiente desviación estándar de la pendiente: 
   √
                                         
   
 
             
Este valor nos indica los rangos en los que puede estar la pendiente de la curva de calibración 0.015983 
±           
 
Utilizando la ecuación #10 se obtuvo lo siguiente: 
   √
                                       
   
 
              
Este valor nos indica los rangos en los que puede estar la intersección con el eje de la curva de 
calibración 0.00134 ± 0.01016748 
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4.2.3.- Repetibilidad: 
Tabla 4.17: Datos para repetibilidad (Se) 
 
Rango bajo  
(30ppb) 
Rango medio  
(500ppb) 
Rango alto 
 (7000ppb) 
Medición FD: 1 FD: 10 FD: 100 
 
Lectura Lectura Resultado Lectura Resultado 
1 31.674 50.771 5077.1 70.154 70154 
2 30.071 50.124 5012.4 70.549 70549 
3 31.245 49.247 4924.7 69.741 69741 
4 30.347 49.998 4999.8 72.146 72146 
5 29.814 51.240 5124 70.346 70346 
6 29.456 51.478 5147.8 69.770 69770 
7 29.987 50.298 5029.78 70.775 70775 
8 30.124 49.540 4954 69.587 69587 
9 29.854 49.301 4930.1 72.345 72345 
10 31.314 50.030 5003 70.874 70874 
Media 30.389 50.203 
 
70.629 
 
S 0.750 0.766 
 
0.958 
 
S máx. 0.766 0.958 
 
0.958 
 
S min 0.750 0.766 
 
0.750 
 
%CV 2.468 1.525 
 
1.356 
 
F calculada 1.043 1.564 
 
1.632 
 
F tabulada 3.18 3.18 
 
3.18 
 
 
Utilizando la ecuación #6 se determinó: 
         
     
      
 
         % 
         
 
El coeficiente de correlación obtenido entra en el rango de aceptación de resultados por lo que este 
punto es aceptado dentro de la validación. 
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Utilizando la ecuación #11 se obtuvo el valor de F calculada 
     
      
      
 
           
 
Los valores de F calculados son menores al tabulado 3.18 lo que indica que las varianzas no son 
significativamente diferentes y determina un Límite de repetibilidad Lr para un solo rango.  
 
 
Criterios de aceptación y rechazo para % SDr: 
Tabla 4.18: Criterios de aceptación y rechazo % SDr  para Se 
Rangos % SDr Obtenido % SDr≤5% 
Rango Bajo 2.468% Aceptable 
Rango Medio 1.525% Aceptable 
Rango Alto 1.356% Aceptable 
 
Los valores de % SDr son menores al 5% lo cual confirma la validez de los resultados. 
 
Utilizando la ecuación #12 se obtuvo el límite de repetibilidad: 
        √        
         ug/l 
 
El valor de Lr calculado indica el criterio de aceptación del resultado durante un análisis con criterios 
de repetibilidad el cual se puede sumar o restar del valor obtenido en los rangos altos con dilución para 
que entre en los criterios de linealidad de la curva. 
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4.2.4.- Reproducibilidad: 
Tabla 4.19: Datos para reproducibilidad (Se) 
 
Rango bajo  
(30ppb) 
Rango medio  
(500ppb) 
Rango alto 
 (7000ppb) 
Medición FD: 1 FD: 10 FD: 100 
 
Lectura Lectura Resultado Lectura Resultado 
1 31.574 50.314 5031.4 70.150 70150 
2 30.497 50.774 5077.4 70.542 70542 
3 31.645 50.889 5088.9 69.123 69123 
4 30.451 51.774 5177.4 71.245 71245 
5 29.120 49.874 4987.4 69.843 69843 
6 30.001 49.542 4954.2 68.743 68743 
7 29.458 49.563 4956.3 71.010 71010 
8 30.341 50.153 5015.3 69.543 69543 
9 29.000 49.703 4970.3 70.000 70000 
10 30.241 49.958 4995.8 70.008 70008 
Media 30.233 50.254 
 
70.021 
 
S 0.903 0.709 
 
0.779 
 
S máx. 0.903 0.779 
 
0.903 
 
S min 0.709 0.709 
 
0.779 
 
%CV 2.986 1.410 
 
1.113 
 
F calculada 1.622 1.207 
 
1.344 
 
F tabulada 3.18 3.18 
 
3.18 
 
 
Utilizando la ecuación #6 se determinó: 
         
     
      
 
         % 
         
 
El coeficiente de correlación obtenido entra en el rango de aceptación de resultados por lo que este 
punto es aceptado dentro de la validación. 
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Utilizando la ecuación #11 se obtuvo el valor de F calculada 
     
      
      
 
           
 
Los valores de F calculados son menores al tabulado 3.18 lo que indica que las varianzas no son 
significativamente diferentes y determina un Límite de reproducibilidad LR para un solo rango.  
 
Criterios de aceptación y rechazo para % SDR: 
Tabla 4.20: Criterios de aceptación y rechazo % SDR para Se 
Rangos % SDR Obtenido % SDR≤5% 
Rango Bajo 2.986% Aceptable 
Rango Medio 1.410% Aceptable 
Rango Alto 1.113% Aceptable 
 
Los valores de %SDR son menores al 5% lo cual confirma la validez de los resultados. 
 
Utilizando la ecuación #13 se obtuvo el límite de reproducibilidad: 
        √        
              
 
El valor de LR calculado indica el criterio de aceptación del resultado durante un análisis con criterios 
de reproducibilidad el cual se puede sumar o restar del valor obtenido en los rangos altos con dilución 
para que entre en los criterios de linealidad de la curva. 
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4.2.5.- Exactitud: 
Tabla 4.21: Datos para exactitud para Se 
 
SQC005 LOT 000117 
Medición FD:100 
 
Lectura ppb Peso Resultado ppm 
1 27.941 12.5834 22.20 
2 28.476 12.5004 22.78 
3 28.631 12.5014 22.90 
Media 
  
22.629 
S 
  
0.373 
%CV 
  
1.646 
X declarado 
  
20.500 
S declarada 
  
3.28 
Z score 
  
0.649 
  
Utilizando la ecuación #14 se obtuvo el valor de Z score: 
  
           
    
 
        
Criterios de aceptación para Z score: 
Tabla 4.22: Datos para Z score (Se) 
Material Z score Obtenido Z score Tolerado Criterio 
SQC005 LOT 000117 0.649 -2,00 == 2,00 Satisfactorio 
 
El valor de z score del material de referencia se encuentra entre 2 y -2 calculado con los datos de la 
validación. 
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4.2.6.- Incertidumbre: 
Incertidumbre de equipos: 
Tabla 4.23: Datos de incertidumbre de equipos 
EQUIPO 
CERTIFICADOS 
 
INCERTIDUMBRE unidades 
U FR(CALIBRACIÓN) (Ucal) 
 
19.3647 % 
BALANZA(g) (Ub) 0.0002 0.00008 % 
Resolución de balanza(g) (Ures) 0.0001 0.00004 % 
Resolución del 
espectrofotómetro (abs.) (Uesp) 
0.0010 0.500 % 
 
Incertidumbre de repetibilidad, reproducibilidad y exactitud: 
 
Tabla 4.24: Datos incertidumbre de repetibilidad, reproducibilidad y exactitud 
 
ug/l % 
REPETIBILIDAD (Urep) 0.96 1.371 
REPRODUCIBILIDAD (Urepro) 0.9 1.286 
INTER-COMPARACIÓN (Uinter) 0.37 1.817 
 
Utilizando la ecuación #17 se obtuvo: 
                         
 
Este valor de incertidumbre determina la desviación que pueden tener los resultados obtenidos de las 
repeticiones realizadas de una misma muestra. 
 
Utilizando la ecuación #18 se obtuvo: 
                             
 
Este valor de incertidumbre determina la desviación que pueden tener los resultados obtenidos de las 
repeticiones realizadas de una misma muestra en diferentes días o con diferente analista. 
 
 
 
  
67 
 
Utilizando la ecuación #19 se obtuvo: 
                             
Este valor de incertidumbre determina la desviación que pueden tener los resultados obtenidos del 
material de referencia. 
 
Incertidumbre expandida y acumulada: 
 
Tabla 4.25: Datos Incertidumbre acumulada y expandida 
Tipo de incertidumbre % 
Incertidumbre acumulada 7.50 
Incertidumbre expandida 14.99 
 
Utilizando la ecuación #20 se obtuvo la incertidumbre acumulada: 
           √(
       
 
)
 
 (
      
 
)
 
 (
      
√ 
)
 
 (
   
√ 
)
 
                   
                 
 
Utilizando la ecuación #21 se obtuvo la incertidumbre expandida: 
             √(
       
 
)
 
 (
      
 
)
 
 (
      
√ 
)
 
 (
   
√ 
)
 
                   
                  
 
Este valor determina la desviación que tienen los resultados reportados y es menor al 30% por lo que es 
aceptado de acuerdo a los criterios de aceptación y rechazo. 
 
4.2.7.- RANGO DE TRABAJO: 
Rango: 12.43-7000 ug/l 
Se llega al valor mayor con diluciones respectivas para que entre en el criterio de linealidad 
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Tabla 4.26: Resultados Validación Selenio 
HOJA DE VALIDACIÓN 
Límite de detección (LD) 3.73 ug/l 
Límite de Cuantificación (LC) 12.43 ug/l 
PRECISIÓN 
REPETIBILIDAD 
Muestra  σ %SD 
Rango bajo 30.39 0.75 2.47 
Rango medio 50.20 0.77 1.53 
Rango alto 70.63 0.96 1.36 
Límite de Repetibilidad (Lr) 12.43 – 7000ug/l 2.65ug/l 
Muestra  σ %SD 
Rango bajo 30.23 0.90 2.99 
Rango medio 50.25 0.71 1.41 
Rango alto 70.02 0.78 1.11 
Limite de reproducibilidad (LR) 12.43 – 7000ug/l 2.50ug/l 
EXACTITUD 
Recuperabilidad 
% Recuperabilidad Promedio 110% 
INCERTIDUMBRE 
Incertidumbre Expandida 14.99% 
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4.3.- Datos experimentales y cálculos para mercurio 
4.3.1.- Límite de detección (LD) y límite de cuantificación (LC): 
 
Tabla 4.27: Datos de lectura de Blancos (Hg) 
DATOS DE LECTURA DEL 
BLANCO 
Nº medición LECTURA ppb 
1 3.810 
2 6.490 
3 0.55 
4 2.160 
5 5.660 
6 2.060 
7 2.750 
8 2.490 
9 5.670 
10 4.800 
X 3.640 
S 1.800 
LD 5.44 
LC 18 
 
Utilizando la ecuación #1 se obtuvo:    
LD=3*0.181ug/l 
LD=5.44 ug/l 
 
El valor del límite de detección nos indica el punto mínimo que el equipo puede detectar y este punto 
es menor al del primer punto de la curva de calibración. 
 
Utilizando la ecuación #2 se obtuvo 
LC=10*0.18ug/l 
LC=18.00 ug/l 
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El valor de límite de cuantificación nos indica el punto más bajo que el equipo puede cuantificar con 
fiabilidad y es menor al primer punto de la curva ero garantiza que se pueden leer valores mayores o 
iguales a este punto. 
4.3.2.- Linealidad: 
Tabla 4.28: Datos de linealidad (Hg) 
Concentración 
ppb 
Lectura 
Abs 
Concentración 
corregida ppb 
% Recuperabilidad Media S %CV 
25 0.023 22.495 89.98 
23.534 1.087 4.619 
25 0.024 23.794 95.177 
25 0.025 25.093 100.374 
25 0.023 22.495 89.98 
25 0.024 23.794 95.177 
50 0.039 43.283 86.565 
46.401 1.97 4.246 
50 0.042 47.18 94.361 
50 0.043 48.479 96.959 
50 0.041 45.881 91.762 
50 0.042 47.18 94.361 
100 0.085 103.047 103.047 
101.228 2.991 2.955 
100 0.084 101.748 101.748 
100 0.083 100.449 100.449 
100 0.08 96.551 96.551 
100 0.086 104.346 104.346 
150 0.129 160.213 106.809 
158.654 3.363 2.12 
150 0.124 153.717 102.478 
150 0.127 157.615 105.076 
150 0.128 158.914 105.943 
150 0.131 162.812 108.541 
250 0.192 242.065 96.826 
245.183 4.738 1.933 
250 0.197 248.561 99.424 
250 0.19 239.466 95.786 
250 0.199 251.159 100.464 
250 0.194 244.663 97.865 
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Figura 4.3: Curva Linealidad Hg 
 
Utilizando la ecuación #3 se obtuvieron los siguientes resultados: 
 
Tabla 4.29: Resumen de datos linealidad (Hg) 
Parámetros Valores 
m;Lo 0.00076969 0.00568594 
Sm;Slo 1.1095E-05 0.00155426 
R; SLc 0.99524376 0.0044379 
 
y= Absorbancia 
x= Concentración ppb 
m= pendiente 
b= intersección con el eje 
Coeficiente de correlación= R
2 
 
Esto nos indica los valores de la regresión lineal obtenidos de las curvas de calibración, los valores 
óptimos de la pendiente, intersección con el eje y coeficiente de correlación. 
 
 
 
 
y = 0,0008x + 0,0057 
R² = 0,9952 
0,000
0,050
0,100
0,150
0,200
0,250
0 50 100 150 200 250 300
Linealidad 
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Despejando la ecuación #3 se obtiene lo siguiente: 
  
             
         
 
              
 
Este valor nos indica la concentración corregida mediante la curva de calibración y utilizando los datos 
de regresión lineal. 
 
Utilizando la ecuación #15 se obtuvieron los siguientes resultados: 
                  
          
  
 
                        
 
El porcentaje de recuperabilidad obtenido está dentro de los parámetros de aceptación y rechazo por lo 
que se acepta este punto de la curva. 
 
Utilizando la ecuación #4 se obtuvo lo siguiente: 
   
                                  
 
 
             
. 
Utilizando la ecuación #5 se determinó lo siguiente: 
  √
                                   
   
 
          
 
Utilizando la ecuación #6 se obtuvo: 
         
    
      
 
          
 
El coeficiente de variación obtenido se encuentra dentro de los parámetros aceptables ya que no supera 
el 5% por lo que el punto de la curva analizado es aceptado. 
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Utilizando la ecuación #7 se determinó el valor de la pendiente: 
  
  (                                )                                     
                                          
 
              
 
El valor obtenido para la pendiente nos indica el valor óptimo de pendiente que debemos reproducir 
durante cada análisis posterior con sus respectivos rangos de aceptación. 
 
Utilizando la ecuación #8 se determinó: 
  
                                               
  
 
 
           
 
El valor obtenido para la pendiente nos indica el valor óptimo del corte con el eje que debemos 
reproducir durante cada análisis posterior con sus respectivos rangos de aceptación. 
 
Utilizando la ecuación #9 se obtuvo la siguiente desviación estándar de la pendiente: 
   √
                                               
   
 
              
 
Este valor nos indica los rangos en los que puede estar la pendiente de la curva de calibración 
           ±            
 
Utilizando la ecuación #10 se obtuvo lo siguiente: 
   √
                                               
   
 
            
Este valor nos indica los rangos en los que puede estar la intersección con el eje de la curva de 
calibración          ±         . 
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4.3.3.- Repetibilidad: 
Tabla 4.30: Datos para repetibilidad (Hg) 
 
Rango bajo  
(50ppb) 
Rango medio  
(100ppb) 
Rango alto 
 (2000ppb) 
Medición FD: 1 FD: 1 FD: 10 
 
Lectura Lectura Lectura Resultado 
1 52.754 98.164 206.410 20641 
2 53.214 100.264 204.012 20401 
3 52.784 106.547 203.475 20347 
4 56.472 96.368 207.415 20741 
5 54.882 103.104 201.000 20100 
6 57.564 98.263 201.235 20123 
7 53.751 96.264 198.903 19890 
8 53.201 97.623 209.471 20947 
9 53.206 99.803 209.487 20948 
10 59.534 100.264 207.201 20720 
Media 54.736 99.6664 204.861 
 
S 2.352 3.175 3.700 
 
S máx. 3.175 3.700 3.700 
 
S min 2.352 3.175 2.352 
 
%CV 4.296 3.186 1.806 
 
F calculada 1.822 1.358 2.475 
 
F tabulada 3.18 3.18 3.18 
 
 
Utilizando la ecuación #6 se determinó: 
         
     
      
 
        % 
         
 
El coeficiente de correlación obtenido entra en el rango de aceptación de resultados por lo que este 
punto es aceptado dentro de la validación. 
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Utilizando la ecuación #11 se obtuvo el valor de F calculada 
     
      
      
 
           
 
Los valores de F calculados son menores al tabulado 3.18 lo que indica que las varianzas no son 
significativamente diferentes y determina un Límite de repetibilidad Lr para un solo rango.  
 
Criterios de aceptación y rechazo para % SDr: 
Tabla 4.31: Criterios de aceptación y rechazo % SDr  para Hg 
Rangos % SDr Obtenido % SDr≤5% 
Rango Bajo 4.296% Aceptable 
Rango Medio 3.186% Aceptable 
Rango Alto 1.806% Aceptable 
 
Los valores de % SDr son menores al 5% lo cual confirma la validez de los resultados. 
 
Utilizando la ecuación #12 se obtuvo el límite de repetibilidad: 
        √        
         ug/l 
 
El valor de Lr calculado indica el criterio de aceptación del resultado durante un análisis con criterios 
de repetibilidad el cual se puede sumar o restar del valor obtenido en los rangos altos con dilución para 
que entre en los criterios de linealidad de la curva. 
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4.3.4.- Reproducibilidad: 
Tabla 4.32: Datos para reproducibilidad (Hg) 
 
Rango bajo  
(50ppb) 
Rango medio  
(100ppb) 
Rango alto 
 (2000ppb) 
Medición FD: 1 FD: 1 FD: 100 
 
Lectura Lectura Lectura Resultado 
1 50.726 100.402 203.000 20300 
2 52.703 107.057 207.000 20700 
3 52.603 98.054 212.410 21241 
4 51.304 99.163 205.301 20530 
5 48.706 103.162 210.142 21014 
6 47.902 108.624 208.147 20814 
7 44.601 109.723 196.320 19632 
8 49.764 97.601 199.804 19980 
9 49.825 96.300 189.970 18997 
10 50.624 102.000 198.004 19800 
Media 49.876 102.209 203.010 
 
S 2.400 4.808 6.968 
 
S máx. 4.808 6.968 6.968 
 
S min 2.400 4.808 2.400 
 
%CV 4.813 4.704 3.432 
 
F calculada 4.013 2.100 8.429 
 
F tabulada 3.18 3.18 3.18 
 
 
Utilizando la ecuación #6 se determinó: 
         
     
      
 
         % 
         
 
El coeficiente de correlación obtenido entra en el rango de aceptación de resultados por lo que este 
punto es aceptado dentro de la validación. 
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Utilizando la ecuación #11 se obtuvo el valor de F calculada 
     
      
      
 
           
 
Los valores de F calculados en dos casos son superiores a 3.18 lo que indica que las varianzas son 
diferentes y determinan dos límites de reproducibilidad para dos rangos diferentes que dependen de las 
varianzas que se hayan comparado 
 
Criterios de aceptación y rechazo para % SDR: 
Tabla 4.33: Criterios de aceptación y rechazo % SDR para Hg 
Rangos % SDR Obtenido % SDR≤5% 
Rango Bajo 4.813% Aceptable 
Rango Medio 4.704% Aceptable 
Rango Alto 3.432% Aceptable 
 
Los valores de % SDr son menores al 5% lo cual confirma la validez de los resultados. 
 
Utilizando la ecuación #13 se obtuvo el límite de reproducibilidad: 
        √        
             
 
Límites de Reproducibilidad para los tres rangos establecidos: 
Tabla 4.34: Datos de límite de reproducibilidad para Hg 
Rango Límite de Reproducibilidad (ug/l) 
Bajo (50 ppb) 6.652 
Medio-Alto (100-2000 ppb) 19.314 
 
Estos valores de Límite de Reproducibilidad indican que existen dos rangos para la determinación de 
los análisis uno Bajo de 18 – 50ppb y otro alto de 100 – 2000ppb. 
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4.3.5.- Exactitud: 
Tabla 4.35: Datos para exactitud para Hg 
 
SPE-005 LOT 000962 
Medición 
FD:10 
Lectura ppb Resultado ppb 
1 138.5 1385 
2 137.0 1370 
3 135.4 1354 
Media 
 
1370 
S 
 
16 
%CV 
 
1.17 
X declarado 
 
1270 
S declarada 
 
399 
Z score 
 
0.25 
 
Utilizando la ecuación #14 se obtuvo el valor de Z score: 
  
         
   
 
       
 
Criterios de aceptación para Z score: 
Tabla 4.36: Datos para Z score Hg 
Material Z score Obtenido Z score Tolerado Criterio 
SPE-005 LOT 000962 0.25 -2,00 == 2,00 Satisfactorio 
 
El valor de z score del material de referencia se encuentra entre 2 y -2 calculado con los datos de la 
validación. 
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4.3.6.- Incertidumbre: 
Incertidumbre de equipos: 
Tabla 4.37: Datos de incertidumbre de equipos 
EQUIPO 
CERTIFICADOS 
 
INCERTIDUMBRE unidades 
U FR(CALIBRACIÓN) (Ucal) 
 
19.3647 % 
BALANZA(g) (Ub) 0.0002 0.00008 % 
Resolución de balanza(g) (Ures) 0.0001 0.00004 % 
Resolución del 
espectrofotómetro (abs.) (Uesp) 
0.0010 0.500 % 
 
Incertidumbre de repetibilidad, reproducibilidad y exactitud: 
Tabla 4.38: Datos incertidumbre de repetibilidad, reproducibilidad y exactitud 
 
ug/l % 
REPETIBILIDAD 3.7 1.85 
REPRODUCIBILIDAD (50ppb) 2.4 4.8 
REPRODUCIBILIDAD (100-20000 ppb) 6.97 3.49 
INTERCOMPARACIÓN 15.50 1.22 
 
Utilizando la ecuación #17 se obtuvo: 
                        
 
Este valor de incertidumbre determina la desviación que pueden tener los resultados obtenidos de las 
repeticiones realizadas de una misma muestra. 
 
Utilizando la ecuación #18 se obtuvo: 
                            
 
Este valor de incertidumbre determina la desviación que pueden tener los resultados obtenidos de las 
repeticiones realizadas de una misma muestra en diferentes días o con diferente analista. 
 
Utilizando la ecuación #19 se obtuvo: 
                      
Este valor de incertidumbre determina la desviación que pueden tener los resultados obtenidos del 
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material de referencia. 
 
Incertidumbre expandida y acumulada: 
Tabla 4.39: Datos Incertidumbre acumulada y expandida 
 
% 
INCERTIDUMBRE ACUMULADA (50ppb) 6.02 
INCERTIDUMBRE ACUMULADA (100-20000) 5.03 
INCERTIDUMBRE EXPANDIDA (50ppb) 12.03 
INCERTIDUMBRE EXPANDIDA (100-20000) 10.06 
 
Utilizando la ecuación #20 se obtuvo la incertidumbre acumulada: 
           √(
       
 
)
 
 (
      
 
)
 
 (
      
√ 
)
 
 (
   
√ 
)
 
                  
                 
 
Utilizando la ecuación #21 se obtuvo la incertidumbre expandida: 
             √(
       
 
)
 
 (
      
 
)
 
 (
      
√ 
)
 
 (
   
√ 
)
 
                  
                  
 
Este valor determina la desviación que tienen los resultados reportados y es menor al 30% por lo que es 
aceptado de acuerdo a los criterios de aceptación y rechazo. 
 
4.3.7.- RANGO DE TRABAJO: 
Rango: 1.8-2000 ug/l 
Se llega al valor mayor con diluciones respectivas para que entre en el criterio de linealidad 
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Tabla 4.40: Resultados Validación Mercurio 
HOJA DE VALIDACIÓN 
Límite de detección (LD) 5.44 ug/l 
Límite de Cuantificación (LC) 18 ug/l 
PRECISIÓN 
REPETIBILIDAD 
Muestra  σ %SD 
Rango bajo 54.74 2.75 4.30 
Rango medio 99.67 3.18 3.19 
Rango alto 204.86 3.70 1.81 
Límite de Repetibilidad (Lr) 18 – 2000 ug/l 10.26ug/l 
Muestra  σ %SD 
Rango bajo 49.88 2.40 4.81 
Rango medio 102.21 4.81 4.70 
Rango alto 203.01 6.97 3.43 
Limite de reproducibilidad (LR) 18 – 50.00 ug/l 6.65ug/l 
50.00 – 2000 ug/l 19.31ug/l 
EXACTITUD 
Recuperabilidad 
% Recuperabilidad Promedio 108% 
INCERTIDUMBRE 
Incertidumbre Expandida 12.03% Rango bajo 
10.06% Rango alto 
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CAPITULO V 
 
5.- CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES: 
5.1.- CONCLUSIONES: 
 
 Se elaboró una matriz libre de metales a partir de arena de construcción con la cual se elaboró 
el lixiviado mediante el método EPA 1311 y se trabajó durante la validación 
 Se elaboraron estándares de diferente concentración para la curva de calibración y los ensayos 
de repetibilidad y reproducibilidad siguiendo los rangos establecidos previamente, estos se 
elaboraron con concentraciones conocidas de Arsénico, Selenio y Mercurio. 
 Los límites de detección y cuantificación para Arsénico obtenidos son: 3.69ug/l y 12.62ug/l 
respectivamente, para Selenio los datos de límite de detección y cuantificación obtenidos son: 
3.734ug/l y 12.43ug/l respectivamente y para Mercurio los datos de límite de detección y 
cuantificación obtenidos son: 5.44ug/l y 18ug/l respectivamente, estos resultados indican que 
se puede cuantificar valores menores al primer punto de la curva de calibración. 
 La linealidad para As obtenida es 0.996, Se 0.997 y Hg 0.995, los cuales entran en los rangos 
aceptables de linealidad mayor o igual a 0.995 
 La recuperabilidad para As y Se es mayor a 95% lo que indica que se encuentra dentro del 
rango establecido para este método que es de 95 – 105%, mientras que para Hg la 
recuperabilidad es mayor a 85% lo que indica que esta dentro del rango aceptable para este 
método que es de 85 – 115% 
 Se obtuvieron coeficientes de variación menores al 5% lo que indica que existe una dispersión 
aceptable en los datos tanto de repetibilidad como de reproducibilidad. 
 Se obtuvieron datos de límites de repetibilidad para As de 3.07ppb, para Se de 2.655ppb y 
para Hg de 10.26ppb, en este último caso el límite de repetibilidad es tan alto debido al 
porcentaje de recuperación obtenido durante la validación. 
 Se obtuvieron datos de límites de reproducibilidad para As de 3.845ppb, para Se de 2.503ppb, 
en Hg al analizar los resultados de F calculada se determinó que había diferencia significativa 
entre los mismos por lo tanto se establecieron dos rangos obteniendo los siguientes límites de 
reproducibilidad para el rango bajo (18 – 50ppb) 6.652ppb y para rango medio – alto (100 – 
2000ppb) 19.314ppb. 
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 Para ensayos de exactitud se utilizo material de referencia certificado (MRC) obteniendo  
resultados de score, para As de -1.14, para Se de 0.649 y para Hg de 0.250, lo que indica que 
los valores obtenidos son aceptables y están dentro del rango satisfactorio según certificados 
del material de referencia. 
 La incertidumbre acumulada obtenida para As es 10.04%, para Se 7.50% y para Hg se 
obtuvieron dos incertidumbres una por cada rango así para el rango de 18 – 50ppb es 6.02% y 
para el rango de 100 – 2000ppb es 5.03% 
 La incertidumbre expandida obtenida para As es 20.09%, para Se es 14.99% y para Hg se 
obtuvieron dos incertidumbres una por cada rango así para el rango de 18 – 50ppb es 12.03% 
y para el rango de 100 – 2000ppb es 10.06% 
 En base a os resultados obtenidos, los mismos que se encuentran dentro de los valores 
permitidos en la NORMA ISO IEC 17025-2005 se declaran los  métodos validados. 
 
5.2.- RECOMENDACIONES: 
 
 Se recomienda realizar un mantenimiento más continuo al equipo de generación de 
hidruros de manera que se puedan obtener resultados más precisos. 
 Se recomienda hacer lecturas de patrones de concentración conocida en cada ensayo de As, 
Hg y Se por este método para garantizar los resultados, además de participar en ensayos de 
inter-comparación que ayuden a una mejora continua del método. 
 Para los métodos de As, Se y Hg se recomienda realizar lavados con ácido nítrico diluido, 
de las mangueras del equipo de generación de hidruros para evitar la contaminación 
durante los análisis en especial cuando se determinan concentraciones elevadas, de este 
modo garantizar los resultados obtenidos. 
 Para el análisis de lixiviados se recomienda que el suelo este seco en su totalidad para 
evitar cualquier tipo de interferencias. 
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ANEXOS 
ANEXO 1 
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ANEXO 2 
NORMA MEXICANANOM-053-SEMARNAT-1993. 
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ANEXO 3 
NORMA ISO IEC 17025-2005 
Métodos de ensayo y de calibración y validación de los métodos 
Generalidades 
El laboratorio debe aplicar métodos y procedimientos apropiados para todos los ensayos o las 
calibraciones dentro de su alcance. Estos incluyen el muestreo, la manipulación, el transporte, el 
almacenamiento y la preparación de los ítems a ensayar o a calibrar y, cuando corresponda, la 
estimación de la incertidumbre de la medición así como técnicas estadísticas para el análisis de los 
datos de los ensayos o de las calibraciones. 
El laboratorio debe tener instrucciones para el uso y el funcionamiento de todo el equipamiento 
pertinente, y para la manipulación y la preparación de los ítems a ensayar o a calibrar, o ambos, cuando 
la ausencia de tales instrucciones pudieran comprometer los resultados de los ensayos o de las 
calibraciones. Todas las instrucciones, normas, manuales y datos de referencia correspondientes al 
trabajo del laboratorio se deben mantener actualizados y deben estar fácilmente disponibles para el 
personal (véase 4.3). Las desviaciones respecto de los métodos de ensayo y de calibración deben 
ocurrir solamente si la desviación ha sido documentada, justificada técnicamente, autorizada y 
aceptada por el cliente. 
NOTA No es necesario anexar o volver a escribir bajo la forma de procedimientos internos 
las normas internacionales, regionales o nacionales, u otras especificaciones reconocidas que 
contienen información suficiente y concisa para realizar los ensayos o las calibraciones, si 
dichas normas están redactadas de forma tal que puedan ser utilizadas, como fueron 
publicadas, por el personal operativo de un laboratorio. Puede ser necesario proveer 
documentación adicional para los pasos opcionales del método o para los detalles 
complementarios. 
Selección de los métodos 
El laboratorio debe utilizar los métodos de ensayo o de calibración, incluidos los de muestreo, que 
satisfagan las necesidades del cliente y que sean apropiados para los ensayos o las calibraciones que 
realiza. Se deben utilizar preferentemente los métodos publicados como normas internacionales, 
regionales o nacionales. El laboratorio debe asegurarse de que utiliza la última versión vigente de la 
norma, a menos que no sea apropiado o posible. Cuando sea necesario, la norma debe ser 
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complementada con detalles adicionales para asegurar una aplicación coherente. 
Cuando el cliente no especifique el método a utilizar, el laboratorio debe seleccionar los métodos 
apropiados que hayan sido publicados en normas internacionales, regionales o nacionales, por 
organizaciones técnicas reconocidas, o en libros o revistas científicas especializados, o especificados 
por el fabricante del equipo. También se pueden utilizar los métodos desarrollados por el laboratorio o 
los métodos adoptados por el laboratorio si son apropiados para el uso previsto y si han sido validados. 
El cliente debe ser informado del método elegido. El laboratorio debe confirmar que puede aplicar 
correctamente los métodos normalizados antes de utilizarlos para los ensayos o las calibraciones. Si el 
método normalizado cambia, se debe repetir la confirmación. 
Si el método propuesto por el cliente se considera inapropiado o desactualizado, el laboratorio debe 
informárselo. 
Métodos desarrollados por el laboratorio 
La introducción de los métodos de ensayo y de calibración desarrollados por el laboratorio para su 
propio uso debe ser una actividad planificada y debe ser asignada a personal calificado, provisto de los 
recursos adecuados. 
Los planes deben ser actualizados a medida que avanza el desarrollo y se debe asegurar una 
comunicación eficaz entre todo el personal involucrado. 
Métodos no normalizados 
Cuando sea necesario utilizar métodos no normalizados, éstos deben ser acordados con el cliente y 
deben incluir una especificación clara de los requisitos del cliente y del objetivo del ensayo o de la 
calibración. El método desarrollado debe haber sido validado adecuadamente antes del uso. 
NOTA Para los métodos de ensayo o de calibración nuevos es conveniente elaborar 
procedimientos antes de la realización de los ensayos o las calibraciones, los cuales deberían 
contener, como mínimo, la información siguiente: 
a)  una identificación apropiada; 
b)  el alcance; 
c)  la descripción del tipo de ítem a ensayar o a calibrar; 
d)  los parámetros o las magnitudes y los rangos a ser determinados; 
e)  los aparatos y equipos, incluidos los requisitos técnicos de funcionamiento; 
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f)  los patrones de referencia y los materiales de referencia requeridos; 
g)  las condiciones ambientales requeridas y cualquier período de estabilización que sea 
necesario. 
h)  la descripción del procedimiento, incluida la siguiente información: 
 la colocación de las marcas de identificación, manipulación, transporte, 
almacenamiento y preparación de los ítems; 
 las verificaciones a realizar antes de comenzar el trabajo; 
 la verificación del correcto funcionamiento de los equipos y, cuando corresponda, su 
calibración y ajuste antes de cada uso; 
 el método de registro de las observaciones y de los resultados; 
 las medidas de seguridad a observar. 
i)  los criterios o requisitos para la aprobación o el rechazo; 
j)  los datos a ser registrados y el método de análisis y de presentación; 
k)  la incertidumbre o el procedimiento para estimar la incertidumbre. 
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Validación de los métodos 
La validación es la confirmación, a través del examen y el aporte de evidencias objetivas, de que se 
cumplen los requisitos particulares para un uso específico previsto. 
El laboratorio debe validar los métodos no normalizados, los métodos que diseña o desarrolla, los 
métodos normalizados empleados fuera del alcance previsto, así como las ampliaciones y 
modificaciones de los métodos normalizados, para confirmar que los métodos son aptos para el fin 
previsto. La validación debe ser tan amplia como sea necesario para satisfacer las necesidades del tipo 
de aplicación o del campo de aplicación dados. El laboratorio debe registrar los resultados obtenidos, el 
procedimiento utilizado para la validación y una declaración sobre la aptitud del método para el uso 
previsto. 
NOTA 1 La validación puede incluir los procedimientos para el muestreo, la manipulación y 
el transporte. 
NOTA 2 Es conveniente utilizar una o varias de las técnicas siguientes para la determinación 
del desempeño de un método:  
 calibración utilizando patrones de referencia o materiales de referencia; 
 comparación con resultados obtenidos con otros métodos; 
 comparaciones inter-laboratorios; 
 evaluación sistemática de los factores que influyen en el resultado; 
 evaluación de la incertidumbre de los resultados basada en el conocimiento científico de 
los principios teóricos del método y en la experiencia práctica. 
NOTA 3 Cuando se introduzca algún cambio en los métodos no normalizados validados, es 
conveniente que se documente la influencia de dichos cambios y, si correspondiera, se realice 
una nueva validación. 
La gama y la exactitud de los valores que se obtienen empleando métodos validados (por ejemplo, la 
incertidumbre de los resultados, el límite de detección, la selectividad del método, la linealidad, el 
límite de repetibilidad o de reproducibilidad, la robustez ante influencias externas o la sensibilidad 
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cruzada frente a las interferencias provenientes de la matriz de la muestra o del objeto de ensayo) tal 
como fueron fijadas para el uso previsto, deben responder a las necesidades de los clientes. 
NOTA 1 La validación incluye la especificación de los requisitos, la determinación de las 
características de los métodos, una verificación de que los requisitos pueden satisfacerse utilizando el 
método, y una declaración sobre la validez. 
NOTA 2 A medida que se desarrolla el método, es conveniente realizar revisiones periódicas 
para verificar que se siguen satisfaciendo las necesidades del cliente. Es conveniente que todo 
cambio en los requisitos que requiera modificaciones en el plan de desarrollo sea aprobado y 
autorizado. 
NOTA 3 La validación es siempre un equilibrio entre los costos, los riesgos y las 
posibilidades técnicas. Existen muchos casos en los que la gama y la incertidumbre de los 
valores (por ejemplo, la exactitud, el límite de detección, la selectividad, la linealidad, la 
repetibilidad, la reproducibilidad, la robustez y la sensibilidad cruzada) sólo pueden ser dadas 
en una forma simplificada debido a la falta de información. 
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ANEXO 4 
TULAS
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ANEXO 5 
PROTOCOLO DE PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACIÓN DE ARSENICO EN 
LIXIVIADOS POR ABSORCIÓN ATÓMICA CON GENERACIÓN DE HIDRUROS 
 
1.    OBJETIVOS  
 
      Establecer los pasos para  simular la lixiviación de los residuos que sufrirán pérdida de sus 
analitos inorgánicos (metales).  
 
2.    ALCANCE 
 
       Es aplicable a las muestras de lodos industriales, lodos de perforación de petroleras. 
       El  límite de cuantificación: 12.62ug /l 
       Rango de trabajo es: 
        RANGO: 12.62 - 7000ug/l 
 
 
3.    DISCUSIÓN GENERAL 
 
Para analizar los residuos se toma en cuenta la consistencia de los mismos.  En el caso de 
los residuos líquidos estos se filtran y el líquido obtenido se considera como extracto 
TCLP.  En el caso de residuos semisólidos y sólidos estos se someten a secado para 
reducir su tamaño de partícula, si es necesario, y luego la fase sólida se extrae con una 
cantidad de líquido de extracción igual a 20 veces el peso de la fase sólida.  Después de 
la extracción, el líquido extraído se separa de la fase sólida por filtración.  La cantidad de 
metales presentes en el extracto TCLP se determina por absorción atómica. 
 
4. EQUIPOS Y MATERIALES. 
 
 Aparato de agitación con una velocidad de 30 ± 2 rpm. E-AM-75 
 Botella de extracción con una capacidad suficiente para contener la muestra y permitir la 
extracción del líquido (1000ml), puede ser de plástico. 
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 Embudo y matraz erlenmeyer para la filtración. 
 Filtros cuantitativos que deben lavarse con ácido nítrico 1N seguido por tres lavados con 
agua destilada para evaluar la movilidad de los metales. 
 pH metro que tenga una precisión de ± 0,1 unidades a 25ºC, E-AM-41 
 Balanza analítica  E-AM-94 , E-AM-158 
 Espectrofotómetro de Absorción Atómica 
 Equipo de Generación de Hidruros 
 Vaso de precipitación de 100ml. 
 Vidrio reloj. 
 Agitador magnético o varilla de agitación. 
 Pipetas graduadas 5ml, 10 ml 
 Balones aforados 250ml. 
 
5. REACTIVOS. 
 
 Agua destilada 
 Ácido clorhídrico (HCl) 1N 
 Ácido nítrico (HNO3) 1N 
 Hidróxido de sodio (NaOH) 1N 
 Ácido acético glacial (CH3COOH) 
 Líquido de extracción #1: añadir 1,4 ml de ácido acético glacial a 125 ml de agua 
destilada, añadir 16,1 ml de NaOH 1N, y diluir a un volumen de 250 ml.  Medir el pH que 
debe estar en 4,9 ± 0,1. 
 Líquido de extracción #2: diluir 1,4 ml de ácido acético glacial con agua destilada a un 
volumen de 250 ml.  Medir el pH que debe estar en 2,9± 0,1. 
 Material de Referencia  
 
6. PATRÓN DE REFERENCIA O MATERIAL DE REFERENCIA. 
 
    SQC005 LOT 000117 
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7. CONDICIONES AMBIENTALES 
 
    N/A 
 
8. PROCEDIMIENTO 
 
a.- Marca de identificación.- Referencia al Procedimiento para manejo de ítems de ensayo 
OP-5.8-2  y al instructivo I-4.4-02. 
b.- Normas  de seguridad.- Referencia al  Instructivo de Seguridad Química Ambiental I-5.3-
13 
c.- Verificaciones antes del ensayo.- Referencia al instructivo de aceptación y rechazo de 
curvas de calibración I-5.6-09 
d.- Verificación de equipos.- Referencia al Programa de Mantenimiento P-5.4-07 
                                                                       Programa de verificación P-5.4-13 
                                                                       Programa de Calibración P-5.4-10 
e.- Preparación de la muestra.- 
Preservación y manejo de las muestras: 
 No se debe añadir conservantes a las muestras antes de la extracción. 
 Las muestras pueden ser refrigeradas a menos que la refrigeración cambie los resultados 
físicos de la muestra irreversiblemente. 
 Los extractos TCLP deben ser analizados lo más pronto posible después de la extracción.  
Para la determinación de metales los extractos deben ser acidulados con ácido nítrico a un 
pH < 2, a menos que se produzca una precipitación. 
Determinación preliminar del porcentaje de sólidos: si la muestra tiene una cantidad 
mínima de sólidos y tiene una consistencia líquida esta se filtrará y el filtrado se considerará 
como extracto TCLP.  Si la muestra tiene una cantidad alta de sólidos y tiene una consistencia 
sólida o semisólida esta se secará al ambiente hasta que esté libre de humedad. 
Reducción del tamaño de partículas: una vez seca la muestra preparar la porción sólida para 
la extracción por aplastamiento con ayuda de un mortero para disminuir el tamaño de partícula 
de la muestra. 
Determinación del líquido de extracción adecuado: para escoger el líquido de extracción 
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adecuado medir el pH inicial de la muestra seca, tal como se indica en el “método analítico 
para la determinación del pH en suelos, lodos y sedimentos”. Pesar 20 gramos de la muestra y 
mezclarlos con 50 ml de agua destilada, agitar vigorosamente por un tiempo de 5 minutos, 
medir y registrar el pH (la agitación puede realizarse con un agitador magnético o una varilla 
de agitación). 
 Si el pH de la muestra es < 5, usar el líquido de extracción #1. 
 Si el pH de la muestra es > 5, añadir 3,5 ml de HCl 1N, mezclar brevemente, cubrir 
con un vidrio reloj, calentar a 50ºC durante 10 minutos.  Permitir que la solución se 
enfríe a temperatura ambiente y registrar el pH.  Si el pH es < 5, usar el líquido de 
extracción #1.  Si el pH es > 5, usar el líquido de extracción #2. 
Preparación del extracto TCLP: pesar 12,5 gramos de muestra y transferirlos a la botella de 
extracción, añadir 250 ml del líquido de extracción adecuado.  Tapar y asegurar la botella con 
tapa y contratapa, colocarla en el equipo de agitación rotatorio y someterla a agitación por un 
tiempo de 18 ± 2 horas a 30 ± 2 rpm. 
Separación final del extracto TCLP: una vez concluido el tiempo de agitación, filtrar la 
muestra con papel filtro cuantitativo.  Añadir a una pequeña parte del filtrado (extracto TCLP) 
unas gotas de ácido nítrico, si no precipita añadir al resto del extracto más cantidad de ácido 
hasta alcanzar un pH < 2.  En el caso de que se forme un precipitado, la muestra será analizada 
lo más pronto posible sin añadir ácido. 
f.- Descripción del método.-  
- Funcionamiento del equipo.- Encender la computadora conectada al equipo de Absorción 
Atómica, encender el equipo de absorción atómica posteriormente acoplar el sistema de 
Generación de Hidruros, acoplar  la celda respectiva, enchufar la lámpara de arsénico para esta 
determinación, abrir la llave del tanque de gas Acetileno, alinear la lámpara, iniciar el software 
respectivo desde la computadora. 
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Tabla 3111: I Márgenes de concentración de Absorción Atómica con Absorción Atómica con 
Generación de Hidruros 
 
Elemento Longitud de 
onda (nm) 
Gases de la 
llama 
Límite de 
detección del 
instrumento (ug/l) 
Sensibilidad 
ug/l 
Margen óptimo 
de concentración 
ug/l 
As 193.7 A-AC 3.89 0.025 20-100 
 
- Preparación de la curva de calibración.- Selecciónense al menos cincos concentraciones 
de solución patrón de arsénico y prepare de la siguiente manera: 
 
- A partir de la solución patrón de 1ppm de As, realizar las siguientes diluciones: 
 
CONCENTRACION(ppb) V ml SOLUCION DE 1ppm 
As 
AFORO 
20 2 100 
40 4 100 
60 6 100 
80 8 100 
100 10 100 
 
- Luego de tener los estándares, coloque 10ml de la solución en el tubo donde se generará la 
reacción con NaBH4, presione enter desde la computadora, luego presione el botón del 
equipo de generación de hidruros y manténgalo presionado durante 30 segundos para 
liberar el NaBH4 hacia el tubo donde está el estándar,  luego presione enter en la 
computadora y espere el resultado, el resultado reflejado en la pantalla indica la 
concentración real del estándar en ppb, luego de haber corrido todos los estándares de la 
curva la misma se grafica en la pantalla mostrando el R
2
 y pendiente. 
- Los datos de la pendiente, b y R2,  ingresar en el registro cartas de control de tendencias 
R-5.9-64 para poder aceptar o rechazar la curva. 
- Si se acepta la curva se procede a realizar las lecturas de las muestras.  
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- Análisis de muestras.- Lave cuidadosamente el tubo donde se generará la reacción con 
NaBH4 con agua destilad, proceda de igual manera que con los estándares de calibración y 
determínese su concentración. Si en una muestra la concentración esta fuera de la curva de 
calibración se realiza las respectivas diluciones para lograr que la muestra entre dentro del 
rango. 
9.  CÁLCULOS Y EXPRESIÓN DE RESULTADOS. 
 
No se aplica ningún cálculo, se lee la concentración directamente del instrumento, si la 
muestra se diluyó, multiplique por el factor de dilución (FD). 
 
10. REGISTRO DE RESULTADOS. 
 
Referencia OP-4.1 -02 Procedimiento de derecho y confidencialidad del cliente  y  protección 
electrónica, registro de resultados, pre-informes e informes item 6.2 Manejo de resultados. 
 
11. CRITERIOS DE ACEPTACIÓN Y RECHAZO. 
 
FRECUENCIA PRUEBA CRITERIO VALOR 
1 vez cada semana DUPLICADO Lr ≤5% 
1 vez al año INTERCOMPARACION Z-score ≤2 
Cada vez que exista 
muestras 
QC/MATERIAL DE 
REFERENCIA 
% RECUPERABILIDAD 80-120% 
1 vez al año CURVAS DE CALIBRACION R2 
PENDIENTE 
B 
>0.995 
Entre(0.0017 – 0.0016) 
Entre(0.0110 – 0.0060) 
 
12.  INCERTIDUMBRE DEL MÉTODO. 
 
 
RANGO 
 
U % (factor K=2) 
12.62 – 7000ug/l 20.09% 
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13. REFERENCIAS. 
 
EPA STANDARS FOR LEACHATE., EPA 1311 
APHA, STANDARD METHODS FOR THE EXAMINATION OF WATER AND 
WASTEWATER, 21 EDITION 2005. 
Manual de Procedimientos: Procedimiento para manejo de Ítems de Ensayo OP-5.8-21 
Instructivo de Operación del Espectrofotómetro de Absorción Atómica; IEAM-5.5-16 
Instructivo de Seguridad Química Ambiental IAM-5.3-13 
Instructivo de Toma y Preservación de Muestras IAM-5.4-03 
Instructivo de Operación de la balanza; IEAM-5.5-02 
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ANEXO 6 
PROTOCOLO DE PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACIÓN DE SELENIO EN 
LIXIVIADOS POR ABSORCIÓN ATÓMICA CON GENERACIÓN DE HIDRUROS 
 
1.    OBJETIVOS  
 
      Establecer los pasos para  simular la lixiviación de los residuos que sufrirán pérdida de sus 
analitos inorgánicos (metales).  
 
2.    ALCANCE 
 
       Es aplicable a las muestras de lodos industriales, lodos de perforación de petroleras. 
       El  límite de cuantificación: 12.43ug /l 
       Rango de trabajo es: 
        RANGO: 12.43 - 7000ug/l 
 
3.    DISCUSIÓN GENERAL 
 
Para analizar los residuos se toma en cuenta la consistencia de los mismos.  En el caso de 
los residuos líquidos estos se filtran y el líquido obtenido se considera como extracto 
TCLP.  En el caso de residuos semisólidos y sólidos estos se someten a secado para 
reducir su tamaño de partícula, si es necesario, y luego la fase sólida se extrae con una 
cantidad de líquido de extracción igual a 20 veces el peso de la fase sólida.  Después de 
la extracción, el líquido extraído se separa de la fase sólida por filtración.  La cantidad de 
metales presentes en el extracto TCLP se determina por absorción atómica. 
 
4. EQUIPOS Y MATERIALES. 
 
 Aparato de agitación con una velocidad de 30 ± 2 rpm. E-AM-75 
 Botella de extracción con una capacidad suficiente para contener la muestra y permitir la 
extracción del líquido (1000ml), puede ser de plástico. 
 Embudo y matraz erlenmeyer para la filtración. 
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 Filtros cuantitativos que deben lavarse con ácido nítrico 1N seguido por tres lavados con 
agua destilada para evaluar la movilidad de los metales. 
 pH metro que tenga una precisión de ± 0,1 unidades a 25ºC, E-AM-41 
 Balanza analítica  E-AM-94 , E-AM-158 
 Espectrofotómetro de Absorción Atómica 
 Equipo de Generación de Hidruros 
 Vaso de precipitación de 100ml. 
 Vidrio reloj. 
 Agitador magnético o varilla de agitación. 
 Pipetas graduadas 5ml, 10 ml 
 Balones aforados 250ml. 
 
5. REACTIVOS. 
 
 Agua destilada 
 Ácido clorhídrico (HCl) 1N 
 Ácido nítrico (HNO3) 1N 
 Hidróxido de sodio (NaOH) 1N 
 Ácido acético glacial (CH3COOH) 
 Líquido de extracción #1: añadir 1,4 ml de ácido acético glacial a 125 ml de agua 
destilada, añadir 16,1 ml de NaOH 1N, y diluir a un volumen de 250 ml.  Medir el pH que 
debe estar en 4,9 ± 0,1. 
 Líquido de extracción #2: diluir 1,4 ml de ácido acético glacial con agua destilada a un 
volumen de 250 ml.  Medir el pH que debe estar en 2,9± 0,1. 
 Material de Referencia  
 
6. PATRÓN DE REFERENCIA O MATERIAL DE REFERENCIA. 
 
    SQC005 LOT 000117 
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7. CONDICIONES AMBIENTALES 
 
    N/A 
 
8. PROCEDIMIENTO 
 
a.- Marca de identificación.- Referencia al Procedimiento para manejo de ítems de ensayo 
OP-5.8-2  y al instructivo I-4.4-02. 
b.- Normas  de seguridad.- Referencia al  Instructivo de Seguridad Química Ambiental I-5.3-
13 
c.- Verificaciones antes del ensayo.- Referencia al instructivo de aceptación y rechazo de 
curvas de calibración I-5.6-09 
d.- Verificación de equipos.- Referencia al Programa de Mantenimiento P-5.4-07 
                                                                       Programa de verificación P-5.4-13 
                                                                       Programa de Calibración P-5.4-10 
e.- Preparación de la muestra.- 
Preservación y manejo de las muestras: 
 No se debe añadir conservantes a las muestras antes de la extracción. 
 Las muestras pueden ser refrigeradas a menos que la refrigeración cambie los resultados 
físicos de la muestra irreversiblemente. 
 Los extractos TCLP deben ser analizados lo más pronto posible después de la extracción.  
Para la determinación de metales los extractos deben ser acidulados con ácido nítrico a un 
pH < 2, a menos que se produzca una precipitación. 
Determinación preliminar del porcentaje de sólidos: si la muestra tiene una cantidad 
mínima de sólidos y tiene una consistencia líquida esta se filtrará y el filtrado se considerará 
como extracto TCLP.  Si la muestra tiene una cantidad alta de sólidos y tiene una consistencia 
sólida o semisólida esta se secará al ambiente hasta que esté libre de humedad. 
Reducción del tamaño de partículas: una vez seca la muestra preparar la porción sólida para 
la extracción por aplastamiento con ayuda de un mortero para disminuir el tamaño de partícula 
de la muestra. 
Determinación del líquido de extracción adecuado: para escoger el líquido de extracción 
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adecuado medir el pH inicial de la muestra seca, tal como se indica en el “método analítico 
para la determinación del pH en suelos, lodos y sedimentos”. Pesar 20 gramos de la muestra y 
mezclarlos con 50 ml de agua destilada, agitar vigorosamente por un tiempo de 5 minutos, 
medir y registrar el pH (la agitación puede realizarse con un agitador magnético o una varilla 
de agitación). 
 Si el pH de la muestra es < 5, usar el líquido de extracción #1. 
 Si el pH de la muestra es > 5, añadir 3,5 ml de HCl 1N, mezclar brevemente, cubrir 
con un vidrio reloj, calentar a 50ºC durante 10 minutos.  Permitir que la solución se 
enfríe a temperatura ambiente y registrar el pH.  Si el pH es < 5, usar el líquido de 
extracción #1.  Si el pH es > 5, usar el líquido de extracción #2. 
Preparación del extracto TCLP: pesar 12,5 gramos de muestra y transferirlos a la botella de 
extracción, añadir 250 ml del líquido de extracción adecuado.  Tapar y asegurar la botella con 
tapa y contratapa, colocarla en el equipo de agitación rotatorio y someterla a agitación por un 
tiempo de 18 ± 2 horas a 30 ± 2 rpm. 
Separación final del extracto TCLP: una vez concluido el tiempo de agitación, filtrar la 
muestra con papel filtro cuantitativo.  Añadir a una pequeña parte del filtrado (extracto TCLP) 
unas gotas de ácido nítrico, si no precipita añadir al resto del extracto más cantidad de ácido 
hasta alcanzar un pH < 2.  En el caso de que se forme un precipitado, la muestra será analizada 
lo más pronto posible sin añadir ácido. 
f.- Descripción del método.-  
- Funcionamiento del equipo.- Encender la computadora conectada al equipo de Absorción 
Atómica, encender el equipo de absorción atómica posteriormente acoplar el sistema de 
Generación de Hidruros, acoplar  la celda respectiva, enchufar la lámpara de selenio para esta 
determinación, abrir la llave del tanque de gas Acetileno, alinear la lámpara, iniciar el software 
respectivo desde la computadora. 
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Tabla 3111: I Márgenes de concentración de Absorción Atómica con Absorción Atómica con 
Generación de Hidruros 
 
Elemento Longitud de 
onda (nm) 
Gases de la 
llama 
Límite de 
detección del 
instrumento (ug/l) 
Sensibilidad 
ug/l 
Margen óptimo 
de concentración 
ug/l 
Se 196 A-AC 3.734 0.025 20-100 
 
- Preparación de la curva de calibración.- Selecciónense al menos cincos concentraciones 
de solución patrón de selenio y prepare de la siguiente manera: 
 
- A partir de la solución patrón de 1ppm de Se, realizar las siguientes diluciones: 
 
CONCENTRACION(ppb) V ml SOLUCION DE 1ppm 
Se 
AFORO 
20 2 100 
40 4 100 
60 6 100 
80 8 100 
100 10 100 
 
- Luego de tener los estándares, coloque 10ml de la solución en el tubo donde se generará la 
reacción con NaBH4, presione enter desde la computadora, luego presione el botón del 
equipo de generación de hidruros y manténgalo presionado durante 30 segundos para 
liberar el NaBH4 hacia el tubo donde está el estándar,  luego presione enter en la 
computadora y espere el resultado, el resultado reflejado en la pantalla indica la 
concentración real del estándar en ppb, luego de haber corrido todos los estándares de la 
curva la misma se grafica en la pantalla mostrando el R
2
 y pendiente. 
- Los datos de la pendiente, b y R2,  ingresar en el registro cartas de control de tendencias 
R-5.9-64 para poder aceptar o rechazar la curva. 
- Si se acepta la curva se procede a realizar las lecturas de las muestras.  
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- Análisis de muestras.- Lave cuidadosamente el tubo donde se generará la reacción con 
NaBH4 con agua destilad, proceda de igual manera que con los estándares de calibración y 
determínese su concentración. Si en una muestra la concentración esta fuera de la curva de 
calibración se realiza las respectivas diluciones para lograr que la muestra entre dentro del 
rango. 
9.  CÁLCULOS Y EXPRESIÓN DE RESULTADOS. 
 
No se aplica ningún cálculo, se lee la concentración directamente del instrumento, si la 
muestra se diluyó, multiplique por el factor de dilución (FD). 
 
10. REGISTRO DE RESULTADOS. 
 
Referencia OP-4.1 -02 Procedimiento de derecho y confidencialidad del cliente  y  protección 
electrónica, registro de resultados, pre-informes e informes ítem 6.2 Manejo de resultados. 
 
11. CRITERIOS DE ACEPTACIÓN Y RECHAZO. 
 
FRECUENCIA PRUEBA CRITERIO VALOR 
1 vez cada semana DUPLICADO Lr ≤5% 
1 vez al año INTERCOMPARACION Z-score ≤2 
Cada vez que exista 
muestras 
QC/MATERIAL DE 
REFERENCIA 
% RECUPERABILIDAD 80-120% 
1 vez al año CURVAS DE CALIBRACION R2 
PENDIENTE 
B 
>0.998 
Entre(0.0156 – 0.0160) 
Entre(0.0045 - -0.0012) 
 
12.  INCERTIDUMBRE DEL MÉTODO. 
 
 
RANGO 
 
U % (factor K=2) 
12.43 - 7000ug/l 14.99% 
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13. REFERENCIAS. 
 
EPA STANDARS FOR LEACHATE., EPA 1311 
APHA, STANDARD METHODS FOR THE EXAMINATION OF WATER AND 
WASTEWATER, 21 EDITION 2005. 
Manual de Procedimientos: Procedimiento para manejo de Items de Ensayo OP-5.8-21 
Instructivo de Operación del Espectrofotómetro de Absorción Atómica; IEAM-5.5-16 
Instructivo de Seguridad Química Ambiental IAM-5.3-13 
Instructivo de Toma y Preservación de Muestras IAM-5.4-03 
Instructivo de Operación de la balanza; IEAM-5.5-02 
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ANEXO 7 
PROTOCOLO DE PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACIÓN DE ARSENICO EN 
LIXIVIADOS POR ABSORCIÓN ATÓMICA CON GENERACIÓN DE HIDRUROS 
 
1.    OBJETIVOS  
 
      Establecer los pasos para  simular la lixiviación de los residuos que sufrirán pérdida de sus 
analitos inorgánicos (metales).  
 
2.    ALCANCE 
 
       Es aplicable a las muestras de lodos industriales, lodos de perforación de petroleras. 
       El  límite de cuantificación: 18ug /l 
       Rango de trabajo es: 
        RANGO BAJO: 18 - 50ug/l 
        RANGO ALTO: 50 – 2000ug/l 
 
3.    DISCUSIÓN GENERAL 
 
Para analizar los residuos se toma en cuenta la consistencia de los mismos.  En el caso de 
los residuos líquidos estos se filtran y el líquido obtenido se considera como extracto 
TCLP.  En el caso de residuos semisólidos y sólidos estos se someten a secado para 
reducir su tamaño de partícula, si es necesario, y luego la fase sólida se extrae con una 
cantidad de líquido de extracción igual a 20 veces el peso de la fase sólida.  Después de 
la extracción, el líquido extraído se separa de la fase sólida por filtración.  La cantidad de 
metales presentes en el extracto TCLP se determina por absorción atómica. 
 
4. EQUIPOS Y MATERIALES. 
 
 Aparato de agitación con una velocidad de 30 ± 2 rpm. E-AM-75 
 Botella de extracción con una capacidad suficiente para contener la muestra y permitir la 
extracción del líquido (1000ml), puede ser de plástico. 
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 Embudo y matraz erlenmeyer para la filtración. 
 Filtros cuantitativos que deben lavarse con ácido nítrico 1N seguido por tres lavados con 
agua destilada para evaluar la movilidad de los metales. 
 pH metro que tenga una precisión de ± 0,1 unidades a 25ºC, E-AM-41 
 Balanza analítica  E-AM-94 , E-AM-158 
 Espectrofotómetro de Absorción Atómica 
 Equipo de Generación de Hidruros 
 Vaso de precipitación de 100ml. 
 Vidrio reloj. 
 Agitador magnético o varilla de agitación. 
 Pipetas graduadas 5ml, 10 ml 
 Balones aforados 250ml. 
 
5. REACTIVOS. 
 
 Agua destilada 
 Ácido clorhídrico (HCl) 1N 
 Ácido nítrico (HNO3) 1N 
 Hidróxido de sodio (NaOH) 1N 
 Ácido acético glacial (CH3COOH) 
 Líquido de extracción #1: añadir 1,4 ml de ácido acético glacial a 125 ml de agua 
destilada, añadir 16,1 ml de NaOH 1N, y diluir a un volumen de 250 ml.  Medir el pH que 
debe estar en 4,9 ± 0,1. 
 Líquido de extracción #2: diluir 1,4 ml de ácido acético glacial con agua destilada a un 
volumen de 250 ml.  Medir el pH que debe estar en 2,9± 0,1. 
 Material de Referencia  
 
6. PATRÓN DE REFERENCIA O MATERIAL DE REFERENCIA. 
 
    SPE-005 LOT 000962 
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7. CONDICIONES AMBIENTALES 
 
    N/A 
 
8. PROCEDIMIENTO 
 
a.- Marca de identificación.- Referencia al Procedimiento para manejo de ítems de ensayo 
OP-5.8-2  y al instructivo I-4.4-02. 
b.- Normas  de seguridad.- Referencia al  Instructivo de Seguridad Química Ambiental I-5.3-
13 
c.- Verificaciones antes del ensayo.- Referencia al instructivo de aceptación y rechazo de 
curvas de calibración I-5.6-09 
d.- Verificación de equipos.- Referencia al Programa de Mantenimiento P-5.4-07 
                                                                       Programa de verificación P-5.4-13 
                                                                       Programa de Calibración P-5.4-10 
e.- Preparación de la muestra.- 
Preservación y manejo de las muestras: 
 No se debe añadir conservantes a las muestras antes de la extracción. 
 Las muestras pueden ser refrigeradas a menos que la refrigeración cambie los resultados 
físicos de la muestra irreversiblemente. 
 Los extractos TCLP deben ser analizados lo más pronto posible después de la extracción.  
Para la determinación de metales los extractos deben ser acidulados con ácido nítrico a un 
pH < 2, a menos que se produzca una precipitación. 
Determinación preliminar del porcentaje de sólidos: si la muestra tiene una cantidad 
mínima de sólidos y tiene una consistencia líquida esta se filtrará y el filtrado se considerará 
como extracto TCLP.  Si la muestra tiene una cantidad alta de sólidos y tiene una consistencia 
sólida o semisólida esta se secará al ambiente hasta que esté libre de humedad. 
Reducción del tamaño de partículas: una vez seca la muestra preparar la porción sólida para 
la extracción por aplastamiento con ayuda de un mortero para disminuir el tamaño de partícula 
de la muestra. 
Determinación del líquido de extracción adecuado: para escoger el líquido de extracción 
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adecuado medir el pH inicial de la muestra seca, tal como se indica en el “método analítico 
para la determinación del pH en suelos, lodos y sedimentos”. Pesar 20 gramos de la muestra y 
mezclarlos con 50 ml de agua destilada, agitar vigorosamente por un tiempo de 5 minutos, 
medir y registrar el pH (la agitación puede realizarse con un agitador magnético o una varilla 
de agitación). 
 Si el pH de la muestra es < 5, usar el líquido de extracción #1. 
 Si el pH de la muestra es > 5, añadir 3,5 ml de HCl 1N, mezclar brevemente, cubrir 
con un vidrio reloj, calentar a 50ºC durante 10 minutos.  Permitir que la solución se 
enfríe a temperatura ambiente y registrar el pH.  Si el pH es < 5, usar el líquido de 
extracción #1.  Si el pH es > 5, usar el líquido de extracción #2. 
Preparación del extracto TCLP: pesar 12,5 gramos de muestra y transferirlos a la botella de 
extracción, añadir 250 ml del líquido de extracción adecuado.  Tapar y asegurar la botella con 
tapa y contratapa, colocarla en el equipo de agitación rotatorio y someterla a agitación por un 
tiempo de 18 ± 2 horas a 30 ± 2 rpm. 
Separación final del extracto TCLP: una vez concluido el tiempo de agitación, filtrar la 
muestra con papel filtro cuantitativo.  Añadir a una pequeña parte del filtrado (extracto TCLP) 
unas gotas de ácido nítrico, si no precipita añadir al resto del extracto más cantidad de ácido 
hasta alcanzar un pH < 2.  En el caso de que se forme un precipitado, la muestra será analizada 
lo más pronto posible sin añadir ácido. 
f.- Descripción del método.-  
- Funcionamiento del equipo.- Encender la computadora conectada al equipo de Absorción 
Atómica, encender el equipo de absorción atómica posteriormente acoplar el sistema de 
Generación de Hidruros, acoplar  la celda respectiva, enchufar la lámpara de selenio para esta 
determinación, abrir la llave del tanque de gas Nitrógeno, alinear la lámpara, iniciar el 
software respectivo desde la computadora. 
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Tabla 3111: I Márgenes de concentración de Absorción Atómica con Absorción Atómica con 
Generación de Hidruros 
 
Elemento Longitud de 
onda (nm) 
Gases de la 
llama 
Límite de 
detección del 
instrumento (ug/l) 
Sensibilidad 
ug/l 
Margen óptimo 
de concentración 
ug/l 
Hg 253.6 N2 5.44 0.025 25 - 250 
 
- Preparación de la curva de calibración.- Selecciónense al menos cincos concentraciones 
de solución patrón de mercurio y prepare de la siguiente manera: 
 
- A partir de la solución patrón de 1ppm de Hg  realizar las siguientes diluciones: 
 
CONCENTRACION(ppb) V ml SOLUCION DE 1ppm 
Hg 
AFORO 
25 2.5 100 
50 5 100 
100 10 100 
150 15 100 
250 25 100 
 
- Luego de tener los estándares, coloque 10ml de la solución en el tubo donde se generará la 
reacción con NaBH4, presione enter desde la computadora, luego presione el botón del 
equipo de generación de hidruros y manténgalo presionado durante 30 segundos para 
liberar el NaBH4 hacia el tubo donde está el estándar,  luego presione enter en la 
computadora y espere el resultado, el resultado reflejado en la pantalla indica la 
concentración real del estándar en ppb, luego de haber corrido todos los estándares de la 
curva la misma se grafica en la pantalla mostrando el R
2
 y pendiente. 
- Los datos de la pendiente, b y R2,  ingresar en el registro cartas de control de tendencias 
R-5.9-64 para poder aceptar o rechazar la curva. 
- Si se acepta la curva se procede a realizar las lecturas de las muestras.  
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- Análisis de muestras.- Lave cuidadosamente el tubo donde se generará la reacción con 
NaBH4 con agua destilad, proceda de igual manera que con los estándares de calibración y 
determínese su concentración. Si en una muestra la concentración esta fuera de la curva de 
calibración se realiza las respectivas diluciones para lograr que la muestra entre dentro del 
rango. 
9.  CÁLCULOS Y EXPRESIÓN DE RESULTADOS. 
 
No se aplica ningún cálculo, se lee la concentración directamente del instrumento, si la 
muestra se diluyó, multiplique por el factor de dilución (FD). 
 
10. REGISTRO DE RESULTADOS. 
 
Referencia OP-4.1 -02 Procedimiento de derecho y confidencialidad del cliente  y  protección 
electrónica, registro de resultados, preinformes e informes item 6.2 Manejo de resultados. 
 
11. CRITERIOS DE ACEPTACIÓN Y RECHAZO. 
 
FRECUENCIA PRUEBA CRITERIO VALOR 
1 vez cada semana DUPLICADO Lr ≤5% 
1 vez al año INTERCOMPARACION Z-score ≤2 
Cada vez que exista 
muestras 
QC/MATERIAL DE 
REFERENCIA 
% RECUPERABILIDAD 80-120% 
1 vez al año CURVAS DE CALIBRACION R2 
PENDIENTE 
B 
>0.995 
Entre(0.0008 – 0.0007) 
Entre(0.0083 - -0.0024) 
 
12.  INCERTIDUMBRE DEL MÉTODO. 
 
RANGO 
 
U % (factor K=2) 
Rango Bajo 12.03% 
Rango Alto 10.06% 
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13. REFERENCIAS. 
 
EPA STANDARS FOR LEACHATE., EPA 1311 
APHA, STANDARD METHODS FOR THE EXAMINATION OF WATER AND 
WASTEWATER, 21 EDITION 2005. 
Manual de Procedimientos: Procedimiento para manejo de Items de Ensayo OP-5.8-21 
Instructivo de Operación del Espectrofotómetro de Absorción Atómica; IEAM-5.5-16 
Instructivo de Seguridad Química Ambiental IAM-5.3-13 
Instructivo de Toma y Preservación de Muestras IAM-5.4-03 
Instructivo de Operación de la balanza; IEAM-5.5-02 
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ANEXO 8 
NORMA TÉCNICA PARA RESIDUOS PELIGROSOS  - ORDENANZA METROPOLITANA  N° 
213 
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ANEXO 9 
NORMA DE CALIDAD AMBIENTAL  PARA EL MANEJO Y DISPOSICIÓN DE 
CONTAMINANTES BÁSICOS A MONITOREAR EN EL PUNTO DE CONTROL 
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ANEXO 10 
PARÁMETROS DE CONTROL PARA LODOS DE PERFORACION SEGÚN LA RAOH 
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ANEXO 11 
CERTIFICADO DE MANTENIMIENTO Y CALIBRACIÓN DE LA BALANZA 
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ANEXO 12 
CERTIFICADO DE MATERIAL DE REFERNCIA UTILIZADO
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ANEXO 13 
CERTIFICADO DE MANTENIMIENTO Y CALIBRACIÓN -  pH metro 
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ANEXO 14 
NORMA TÉCNICA MICROPIPETA 100 – 1000UL 
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ANEXO 15 
CERTIFICADO DE CALIBRACIÓN  MICROPIPETA DE 100-1000uL 
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ANEXO 16 
INSTRUCTIVO DE OPERACIÓN DE ESPECTROFOTÓMETRO DE ABSORCIÓN ATÓMICA 
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ANEXO 17 
CERTIFICADO DE MANTENIMIENTO DEL ESPECTROFOTÓMETRO DE ABSORCIÓN 
ATÓMICA 
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ANEXO 18 
TABLA DE FISHER PARA UN NIVEL DE CONFIANZA DE 95% 
 
 
